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1 Einleitung

Die Erfindung der Rastertunnelmikroskopie durch Binnig und Rohrer, 1986
mit dem Nobelpreis fiir Physik gewiirdigt, hat eine stiirmische Entwicklung
in Gang gesetzt. Das Faszinierende an dieser Erfindung war die Moglichkeit,
die atomare Struktur von Festkorperoberflichen direkt abzubilden, und zwar
mit relativ einfachen Mitteln.

Schon nach kurzer Zeit hat sich aus dem Rastertunnelmikrosop (RTM) eine
ganze Klasse von Rastersondenmikroskopen entwickelt, bei denen die ver-
schiedensten Wechselwirkungen zwischen Probe und einer speziellen Sonden-
spitze zur Messung von Oberflicheneigenschaften ausgenutzt werden (ato-
mare, magnetische, elektrostatische Krafte; optisches, akustisches Nahfeld).

Neben der Abbildung atomarer Strukturen, der Anwendung in der
Oberflachenphysik, bietet sich das RTM jedoch auch zur Untersuchung grofie-
rer Strukturen an, wie sie im Bereich der technischen Physik auftreten.

Im Fachgebiet Experimentalphysik III von Prof. Dr. Géartner an der Ge-
samthochschule Kassel beschéftigen wir uns vor allem mit Mdglichkeiten,
Oberflichen fiir Anwendungen des Maschinenbaus zu verbessern, insbeson-
dere Hirte und Verschleififestigkeit zu erhdhen. Im Vergleich zur reinen
Oberflichenphysik, die typischerweise Monolagen von Adsorbatatomen im
Ultrahochvakuum untersucht, sind die Dimensionen hier andere. Hartstoff-
schichten kénnen Dicken bis in den Bereich von Mikrometern aufweisen. Auch
Strukturelemente der Mikrotechnik (z. B. von Optical Disks, die in dieser
Arbeit untersucht wurden) liegen in diesem Bereich. Die Schichten werden
meistens im Feinvakuum hergestellt und sollen an Luft untersucht werden.

Meine Aufgabe war es, ein RTM aufzubauen, das zur Untersuchung von
technischen Oberflichen geeignet ist, also mit einem Rasterbereich, der diese
Dimensionen bewaltigen kann und einer susitzlichen Grobverstellung, um
verschiedene Stellen auf der Probe zu messen und vergleichen zu konnen,
oder um besonders interessante Stellen wie lokale Schiden (z. B. Risse)
oder aufgebrachte Markierungen zu erreichen. Gleichzeitig ist es natiirlich
wiinschenswert, auch atomare Aufldsung zu erreichen. Diese unterschiedli-
chen Anforderungen miissen in der Konstruktion beriicksichtigt werden.

Im ersten Teil der Arbeit werden die physikalischen Grundlagen (Kap. 2)
und die technische Realisierung des Tunnelmikroskops dargestellt.

Um die geschilderten komplementiren Zielsetzungen zu erreichen, habe ich
beide Wege beschritten. Zunachst wurde ein RTM fiir technische Anwendun-
gen aufgebaut, das iiber einen grofien Rasterbereich und zusatzliche Grob-
verstellung in drei Achsen verfiigt. Danach wurde ein RTM flir atomare
Aufldsung konstruiert, das einen einfachen, kompakten Aufbau und dadurch
hohe Stabilitit und Empfindlichkeit besitzt. Mit den hier gewonnenen Erfah-
rungen konnte schlieBlich auch die Konstruktion fiir technische Anwendungen
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hohe Stabilitdt und Empfindlichkeit besitzt. Mit den hier gewonnenen Erfah-
rungen konnte schlielich auch die Konstruktion fiir technische Anwendungen
so modifiziert werden, daf} atomare Auflésung erreicht wurde. Der mechani-
sche Aufbau ist in Kapitel 3 beschrieben.

Entsprechend dazu muB auch die Regelungselektronik durch einstellbare
Regel- und Verstarkungsparameter an die unterschiedlichen Anforderungen
angepaBt werden kénnen (Kap. 4).

Der Computer ist inzwischen ein unverzichtbarer Bestandteil aller Rasterson-
denmethoden geworden. Er iibernimmt zum einen die Steuerung der Messung
und die Aufnahme der MeBdaten (Kap. 5), zum anderen die nachtrigliche
Bearbeitung und Prisentation der Daten. Weiterhin bietet sich die Moéglich-
keit, da das RTM ja eine echte dreidimensionale Messung der untersuchten
Oberfliche liefert, auch eine quantitative Analyse der Topographie vorzu-
nehmen. Hierbei habe ich mich an der bekannten technischen Rauheit ori-
entiert und dieses Maf groBenordnungsbezogen verwendet. Bildverarbeitung
und Rauheitsanalyse sind in Kap. 6 dargestellt.

Als eigentliche Mefsonde ist die Spitze entscheidend fiir die Qualitét der
Messung. Wihrend die atomare Spitzenstruktur nicht genau bekannt ist, 158t
sich die Spitzenform, die fiir die Messung von rauhen, technischen Proben
von Bedeutung ist, durch elektrochemisches Atzen in der gewiinschten Form
praparieren. Diese Methode und die erzielten Ergebnisse stellt Kap. 7 vor.

Kap. 8 demonstriert anhand von Testmessungen an bekannten Strukturen
den Rasterbereich und die Auflésung des RTMs sowie typische Fehler und
Artefakte.

Im zweiten Teil der Arbeit werden Ergebnisse von Untersuchungen techni-
scher Oberflichen mit dem RTM vorgestellt.

Die Ionenimplantation, das Einschieflen hochenergetischer Ionen in den
Festkorper, ist ein Verfahren, mit dem bej verschiedenen Materialien eine
Haértesteigerung erzielt werden kann. Kap. 11 zeigt die Verénderungen
der Oberflichentopographie von technischem Titan nach Implantation mit
Krypton-Ionen in hoher Dosis, wobei die Verdnderungen hier vor allem den
pm-Bereich betreffen.

In Kap. 12 wird dagegen der Effekt einzelner Einschiisse auf atomarer Ebene
nachgewiesen. Hierzu wurde Graphit als Probe verwendet.

Als letztes Beispiel wird im dreizehnten Kapitel die Anwendung des RTMs
auf diinne Schichten dargestellt. Untersucht wurde hier der EinfluB8 der Sub-
strattemperatur (Stahl) auf die Eigenschaften magnetronzerstiubter Titan-
nitridschichten.




Teil I

Das Rastertunnelmikroskop

2 Grundlagen der Rastertunnelmikroskopie

Das Rastertunnelmikroskop (RTM), zu Beginn der achtziger J ahre von Bin-
nig und Rohrer [Bi 86] entwickelt, benutzt eine feine Spitze als Mefisonde.
Diese bringt man bis auf den Abstand von etwa einem halben Nanometer an
die Probe heran. In diesem Bereich besteht eine endliche Wahrscheinlichkeit
fiir die Elektronen, mittels des quantenmechanischen Tunneleffekts von der
Spitze auf die Probe zu gelangen oder umgekehrt. Handelt es sich bei Spitze
und Probe um Leiter und legt man swischen beiden eine kleine Spannung
an, so flieBt ein kontinuierlicher Tunnelstrom, der als Mefsignal ausgenutzt
werden kann. Abb. 2.1 zeigt den prinzipiellen Aufbau eines RTMs. Die Spitze
wird mit einem piezoelektrischen Feinversteller rasterformig iiber die Probe
gefahren. Die 7-Auslenkung wird dabei durch einen geeigneten Regelkreis so
nachgeregelt, daf§ der Tunnelstrom immer konstant bleibt (Konstantstrom-
modus). Das Regelsignal wird gleichzeitig vom Computer aufgenommen und
in Bilddaten umgesetzt. Bei atomar glatten Proben ist es auch moglich, die

| COMPUTER

MONITOR

Abbildung 2.1: Schematischer Aufbau eines RTMs [Ku 89

7-Auslenkung konstant zu halten und beim Rastern die Variation des Tun-
nelstroms als Mefsignal aufzunehmen (Konsta,nthéhenmodus).
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2.1 Eindimensionales Modellsystem

Die wichtigsten Charakteristika des Tunnelkontakts kénnen schon aus der
Betrachtung der eindimensionalen Potentialbarriere abgeleitet werden (s. z.B.

[Sc 85]), wie in Abb. 2.2 skizziert.
I 1 : I

¥(x) '

\/\/I U,

E

>

Abbildung 2.2: Tunneleffekt an der eindimensionalen Potentialbarriere

Die Schrédingergleichung fiir die frei beweglichen Elektronen in den Gebieten
I und III lautet:

d*)  2m

) + h—2E'¢/) =0 (2.1)
und im Gebiet II mit der Potentialbarriere U, der Breite d:

d%p  2m

Die Lésungen sind von der Form

,(/) — aeikz s ﬁe—ikz, (23)
wobei 1

k] = k3 =k = ﬁ 2mE (24)

im Gebiet I und III und

by = 5 = %\/2m(U0 ) (2.5)

fir £ < Uy, im Gebiet II.

Die Berechnung der Koeffizienten o und B folgt unter der Bedingung der
Stetigkeit von Wellenfunktion und erster Ableitung an den Grenzpunkten
der drei Bereiche. Als Voraussetzung soll gelten, da$ die Welle von links
mit der Intensitit 1 einlduft und im Gebiet III nicht mehr reflektiert wird,
also a; = 1 und B3 = 0. Der Durchgangskoeffizient D, das Verhaltnis der
Intensitéten von durchgehender zu einfallender Welle, vereinfacht sich damit
zu

D=1 _ ). (2.6)
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Mit ke
Ke'
= : , 2.7
as (k + ,g)ze—“‘d _ (k _ KI)2emd ( )
ergibt sich nach Umformung
3 2
D= 4k"r (2.8)

(k2 + K2)? sinh? kd + 4k2k?’

Mit der Naherung sinh® kd ~ %ez"d und unter Vernachlissigung des zweiten
Terms im Nenner 148t sich D schreiben als

D = qg- e—Zr:d =gq- e—2/h\/2m(Uo—E)d, (29)
wobel
B 16k2k2
9= (kz 4 ,cz)z'
Als wesentliches Charakteristikum erscheint also eine mit dem Abstand d

exponentiell abfallende Tunnelwahrscheinlichkeit. Fiir ein beliebig geformtes
Potential 138t sich der Ausdruck fiir D mit der WKB-Naherung erweitern zu

D = exp [_g / JamU@) —F d:c} | 2.11)

unter Vernachlissigung des Vorfaktors, der von der GroBenordnung 1 ist.

(2.10)

2.2 Transmissionsansatz

Der Transmissionsansatz geht von der oben aufgezeigten Vorstellung der
Transmission eines Elektrons durch die Potentialbarriere aus und erweitert
sie auf die dreidimensionale Betrachtung sweier Festkorper. Im folgenden
werden die Festkérper jeweils durch ein in einem Kasten eingeschlossenes
freies Elektronengas reprasentiert (Abb. 2.3).

Zur Berechnung des Tunnelstroms missen die Durchgangskoeffizienten D
aller besetzten k-Werte aufsummiert werden. Jeder einzelne Wert wird ge-
wichtet mit der Frequenz mit welcher ein Elektron auf die Grenzfliche trifft.
Dieser Wert ergibt sich einfach aus der entsprechenden Gruppengeschwindig-
keit v, in x-Richtung pro Einheitslange, wobei

1 0E

Zwischen den beiden Elektroden sei die Spannung V angelegt, welche das
Fermi-Niveau der rechten Seite um eV’ erniedrigen soll. Ein (elastischer) Tun-
nelprozef} z. B. von links nach rechts kann nur stattfinden, wenn ein besetz-
tes Niveau der Energie E in Elektrode 1 ein unbesetztes Niveau der gleichen
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Abbildung 2.3: Tunnelkontakt zweier Festkérper. ¢(z) skizziert den Einfluf
der Bildladung auf den Potentialverlauf

Energie in Elektrode 2 vorfindet. Die Besetzung wird von der Fermi-Funktion
J(E) beschrieben. Fiir die Tunnelstromdichte J von links nach rechts folgt
damit:

iz = (;Te)a / / / Pk, dk, (%ng ) D(E, V) F(E)[1 - f(E+eV)] (2.13)

Die y- und z-Komponente des k-Vektors sind hierbei zu &, zusammengefaft.
Der Ubergang zu einer Integration iiber die Energie erfolgt mit

1
dk, = E dE,

und
det = (27r)2pt dEt,

wobei

. m
M= 2rh?
die (zweidimensionale) transversale Zustandsdichte bedeutet. Damit wird
Jrz = % / D(E;, V) f(E)[1 - f(E + eV)] dE, dE, (2.14)
und
2
In =20 / / D(E.,V) (B +eV)[1- f(B)dE, dE,  (2.15)

Der Gesamtstrom J ergibt sich aus der Differenz der gegeneinander laufenden
Einzelstréme.

2ep,

7= / / D(E,V)f(E) - f(E + V)| dE,dE,  (2.16)




2.3 'Transferansatz 7

Betrachten wir das System am absoluten Nullpunkt, so erstreckt sich das
Integral nur iiber eine Schale der Breite Ep — eV am Rand der Fermi-Kugel.
Es 148t sich nun schreiben in der Form:

2€Pt Ep Ep—Ez
Jv) =2 / D(E.,V)dE. + ] dF,
h’ Ep—eV 0

Ep—eV Ep—Ez
+/ D(EI,V) dE; +/ dEt] (2.17)
0 Ep—eV-Ez
und, nach Ausfithrung der transversalen Integration,
26Pt Ep—€eV Ep
Jvy="= [eV / D(E.,V)dE, + / D(E.,V)(Er — Ex) dEz] .
0 Ep—eV
) (2.18)
Mit der mittleren Barrierenhohe ¢
_ 1 zo+d
¢=- é(z)dz (2.19)

zo

148t sich D nach der WKB-Methode in guter Naherung schreiben als
D = exp [—A\/EF +¢—E; d] , (2.20)

A = (2/R)(2m)"/. (2.21)

Damit ergibt sich fiir die Tunnelstromdichte J fir V > ¢/e nach Simmons
[Si 63]:

wobel

€

=575 (¢ — eV/2) exp(—A (§—eV/2)'/*d)
(3 +eV/2)exp(—A($ +eV/2) " d)] (2.22)

J

A hat den Wert 1,025(eV)‘1/2A—1, ¢ = (¢1+¢2)/2), die Austrittsarbeit liegt

bei Metallen im Bereich von etwa 4 eV.

Fiir kleine Spannungen V kann die Gleichung vereinfacht werden:

J= (;;) (As"—::z) (%) exp(—A ¢'/* d) (2.23)

und zeigt dann eine ohmsche Charakteristik.

2.3 Transferansatz

In dem auf Bardeen zuriickgehenden Transfer-Ansatz werden Spitze und
Probe als unabhéngige Systeme betrachtet, der Tunnelkontakt als kleine
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ey

N Y,
e

A

Abbildung 2.4: Tunnelkontakt im Transferansatz

Stoérung, der durch eine Transfer-Hamiltonfunktion dargestellt wird. Die Wel-

lenfunktionen werden so normiert, daf sie auf der Gegenelektrode gerade
gleich Null sind (s. Abb. 2.4).

Um die Verhiltnisse beim RTM richtig zu beschreiben, miissen die spezifi-
schen raumlichen Gegebenheiten, also die sehr schmale Spitze, die den Tun-
nelstrom auf einen kleinen Bereich konzentriert, beriicksichtigt werden. Da
die exakte Spitzenform Jedoch nicht genau bekannt ist, wird die Tunnel-
geometrie oft durch ein Kugelpotential als Spitze angendhert (s. Abb. 2.5).
Diesen Ansatz benutzen Tersoff und Hamann [Te 85] und beriicksichtigen
auflerdem nur s-férmige Wellenfunktionen der Spitze.

Der Tunnelstrom 7 in eine Richtung 148t sich mit dem Transfer-Ansatz schrei-
ben als

1<% L SEIL =SB A VN MuPHE, - B), (229

wobei M, das Tunnelmatrixelement zwischen Zusténden v, der Spitze und
der Oberfliche 1, ist. Dieses ist gleich dem Integral der Stromdichte iiber
eine Fléche S im Tunnelspalt:

K? |
M = 5 [ 45 @9, — 5, 99)) (2.25)

und weist ebenso wie der Durchgangskoeffizient D die exponentielle Ab-
standsabhangigkeit auf. Der Gesamttunnelstrom 158t sich in diesem Ansatz
analog Gl. (2.16) in der Form

I [" B+ eV) (B MBIP LB - f(B+evaE (220
schreiben. Im Gegensatz zum Transmissionsansatz entfallt hier die Wichtung

mit der Gruppengeschwindigkeit der freien Elektronen, und Hierbei bezeich-
net p, die Oberflichenzustandsdichte der Probe und p; die Zustandsdichte
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der Spitze pro Einheitsvolumen. Da sich die Wellenfunktion der Spitze orts-
abhingig nicht verdndert, reduziert sich das Matrixelement auf die Ampli-
tude der Wellenfunktion der Probe am Ort der Spitze 7o. Im Falle kleiner
Spannung und Temperatur ergibt sich fiir den Tunnelstrom:

I V py(Fo Er) ps(EF). - (2.27)

Der Strom ist also proportional der lokalen Zustandsdichte am Fermi-Niveau.
Die Messungen des RTMs geben die Konturen konstanter Zustandsdichte der
Oberfliche wieder.

2.4 Auflosung

Mit dem Modell der halbkugelférmigen Spitze 148t sich die laterale Auflosung
Less abschétzen. Leyss ist der Durchmesser eines Kreises, der bei konstanter
Stromdichte j(R = 0) von demselben Tunnelstrom durchflossen wird wie der

gesamte Spitze-Probe-Kontakt [Ga 86] (s. Abb. 2.5):

T (L—;fi)zj(R=0) = /Oooer%(R) dR (2.28)

Le.ss entspricht damit der Halbwertsbreite der lateralen Stromdichtevertei-
lung, die eine GauBfunktion darstellt, und 188t sich naherungsweise bestim-
men als [Te 85]

re+d

K

(2.29)

™
Le_ff - 5

Hierbei ist 7, der Spitzenradius, d der Tunnelabstand und & gleich 1/A+/ 2me.
Fiir die vertikale Auflésung Ad bei ciner sinusformigen Korrugation (Wel-
ligkeit) der Oberflichenzustandsdichte mit der Amplitude h/2 und der Peri-
odenlinge a (s. Abb. 2.5) ergibt sich nach [St 84]

Ad = exp[—7*(rs + d)/(ka®)] h, (2.30)

Mit Gl. 2.29 folgt:

12
Ad = exp [—4 eff] hs. (2.31)

a’
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Abbildung 2.5: Zum Auflésungsvermégen des RTMs

2.5 Barrierenhéhe

Die im Transmissionsterm D auftretende mittlere Barrierenhdhe ¢ ist im
allgemeinen sehr viel kleiner als die Austrittsarbeit. Hierfiir ist vor allem die
durch das elektrische Feld der Spitze induzierte Bildladung verantwortlich (s.
Abb. 2.3). MeBtechnisch 148t sich die Barrierenhohe durch Modulation des
Tunnelabstands z gewinnen. Aus GI. (2.23) folgt: ‘

—0(Inl) /o 1 3_(2)
9z & \/;+ 2/3 02 (2.52)

wobei logarithmische Terme von z vernachléssigt sind und vereinfacht ange-
nommen wurde, daf der Tunnelstrom nur in z-Richtung fliefit. Fiir die Praxis

laBt sich ,
= d(In 1)\

als Mafl verwenden. Allerdings darf der EinfluB der Topographie nicht véllig
vernachlassigt werden.

2.6 Spektroskopie

Bei einer endlichen Spannung V tragen auch Elektronen aus Energie-
zustinden unterhalb des Fermi-Niveaus zum Tunnelstrom bei. Nimmt man
die Zustandsdichte pg der Spitze als konstant an, so wird der Tunnelstrom

Ep
I / pp(7o, E) D(E, V) dE, (2.34)
Ep—eV
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wobei D(E, V) den jeweiligen Transmissionskoeffizienten darstellt und pp die
Zustandsdichte der Probe. Daraus folgt

d1/dV  pp(7o,V) D(V). (2.35)

Aus der Abhingigkeit von dI/dV von V kann also ein spektroskopisches
Map fiir die lokale Zustandsdichte an der Oberfliche gewonnen werden. Um
die exponentielle Abhéngigkeit von D(V) zu eliminieren, ist es sinnvoll,
dln|I|/d1nV als MeBgrofie aufzunehmen [Ch 87].
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3 Mechanischer Aufbau

3.1 Anforderungen

Um atomare Auflésung mit dem RTM zu erreichen, mufl der mechanische
Aufbau eine sehr hohe Stabilitit aufweisen. Die atomaren Korrugationen
von Oberflichen liegen in der GréBenordnung von 1 A, bei Metallen sogar
nur einige zehntel A. Daraus ergibt sich eine wiinschenswerte Stabilitit in
Normalenrichtung von 0,01 Aund in lateraler Richtung von 0,1 A, bei ei-
nem Atomdurchmesser von wenigen A. Auf der anderen Seite ist es wich-
tig, insbesondere zur Untersuchung technischer Oberflichen, einen méglichst
groflen Rasterbereich, in der GréBenordnung von einigen ym, und eine ent-
sprechend grofe N ormalenauslenkung (ca. 1 pm) zur Verfiigung zu haben, um
auch grofere Strukturen untersuchen zu kénnen.

Die mechanische Grobverstellung muf§ die Spitze aus dem Abstand von eini-
gen mm bis auf Tunnelabstand an die Probe heranbringen und in ihrem
Auflésungsbereich mit dem des Rastersystems tiberlappen, der anzustre-
bende Wert liegt bei 0,1 pm. Fir technische Oberflachen ist es sinnvoll, auch
in lateraler Richtung eine Grobverstellung im mm-Bereich zu haben, um ma-
kroskopische Strukturen und Inhomogenititen auf der Probe zu untersuchen.

Fir den mechanischen Aufbau gilt die Regel, daB die Spitzen-Proben-
Verbindung so kurz und kompakt wie méglich sein sollte. Gleichzeitig muf
jedoch die Méglichkeit bestehen, zumindest in Z-Richtung eine Grobverstel-
lung durchzufithren, um Spitze und Probe anzunihern. Hier gibt es verschie-
dene Realisierungsméglichkeiten. In dieser Arbeit wurden durch Mikrome-
terschrauben getriebene Verschiebetische verwendet.

Um die komplementiren Anforderungen hinsichtlich hoher Auflésung und
Stabilitdt einerseits und hoher Dynamik und Flexibilitit andererseits zu
bewiltigen, wurden zwei Konstruktionslinien mit unterschiedlichen Schwer-
punkten verfolgt:

1. RTM fiir technische Oberflichen mit groem Rasterbereich und XY, Z-
Grobverstellung

2. RTM fiir atomare Auflésung, kompakte Konstruktion lediglich mit Z-
Grobann&herung
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3.2 Rastertunnelmikroskop fiir technische Anwen-
dungen

3.2.1 Rastersystem

Bei dieser Konstruktion ist das Rastersystem als Dreibein ausgefiithrt. Das
Prinzip wurde aus [Br 88] iibernommen. Die X,Y-Rasterbewegung wird von
zwei Piezostellelementen in Stapelbauweise ausgefiihrt, die einen kleinen
Tisch bewegen, auf dem die Probe befestigt ist. Vier 1 mm dicke Stabe, die
. mit der Platte und dem Boden verschweiBt sind, bilden die Beine des Tisches.
Durch die Piezoauslenkung wird die Tischkonstruktion elastisch verschoben.
Mit den verwendeten Piezoelementen konnte eine maximale Auslenkung von
rnnd 13 pm bei einer angelegten Spannung von 150 V erreicht werden (Abb.

3

-g—
| |
22— ||! .
l 1 | 1: Probenhalter
[~ } -1 \ 2: Probenbithne
[ 4 #""—‘f-‘—l'— 3: Piezotranslator
! 4: Piezotréger

Abbildung 3.1: X,Y-Rasterung

Die Z-Bewegung wird nur von der Sondenspitze durchgefiihrt. Als Antrieb
wird ein System aus zwel Piezoelementen verwendet. Zur Grobverstellung
dient ein Stellelement in Stapelbauweise, der auch in lateraler Richtung ver-
wendet wird; zur Feinverstellung ein Piezoelement in Rohrchenform. Zur
Kopplung der beiden Piezoelemente gibt es mehrere Mbglichkeiten. Abb. 3.2
zeigt die Verbindung {iber ein Wippensystem. Diese Ausfiithrung ist sehr sta-
bil, besitzt jedoch den Nachteil, da§ eine Ausdehnung von Piezo 1 um eine
Lange [ auch eine Verschiebung der Spitze in lateraler Richtung um einen
Betrag [< erfolgt. Verwendet man diesen Piezo zum Regeln, so weist das Bild
also eine gewisse Verzerrung auf. Daher wurde als weitere Moglichkeit eine
Anordnung entwickelt, bei der der Trager mit dem Piezorohrchen geradlinig
verschoben wird. Der Trager sitzt dabei auf einem diinnen Blech, das durch
die Bewegung von Piezo 1 elastisch gedehnt wird (Abb. 3.3).
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1: Stapelpiezo
/] T

2: Trager
[ 4 3: Rﬁhrcheqpiezo
I T — 4: Tunnelspitze

Abbildung 3.2: Wippenprinzip
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1: Probenhalter

2: Trager

3: Dehnungsblech
4: X-Piezo

S: Y-Piezo

Abbildung 3.3: Dehnungsblechprinzip, oben: Seitenansicht, unten: Draufsicht
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3.2.2 Mechanische Grobverstellung

Die mechanische Grobverstellung wurde auf der Basis von mikrometergetrie-
benen Verschiebetischen entwickelt. Abb. 3.4 zeigt die Z-Grobverstellung, an
dem das Piezo-Spitzen-System befestigt ist. Um ein Aufnehmen von mecha-
nischen Stérungen dieses relativ grofien Aufbaus zu vermeiden, ist der Z-
Versteller an einem Gestell befestigt, der den senkrechten Aufbau abstiitzt.
Der Probentisch sitzt auf einem X,Y-Verschiebetisch, mit dem die laterale

| / /
|
s—11| |
= =<
NI [l ]l
. o 0 3 1: Gestell
| e 2: Schiebestiick
L . 3: Feinversteller
6 o I 4: Anschlag
5: Mikrometerschraube
L |- - ==l o 6: Schrittmotor

Abbildung 3.4: Z- Grobverstellung

Grobverstellung ausgefiihrt werden kann (Abb. 3.5).

Fir alle Mikrometerschrauben wurde eine Schrittmotorankopplung vorgese-
hen. Abb. 3.6 zeigt den Gesamtaufbau des RTMs auf einem Dampfungssta-

pel.

3.2.3 Mechanische Dadmpfung und Abschirmung

Eine Hauptstorfaktor bei den empfindlichen RTM-Messungen ist die Uber-
tragung von Boden- und Luftschall, vor allem tieffrequenten Gebaudeschwin-
gungen, aus der Laborumgebung auf das Gerit. Gegeniiber dem Vorlaufer-
modell, das eine freistehende Z-Grobverstellung besaB, brachte vor allem das
Rahmengestell (Abb. 3.4) einen deutlichen Gewinn an Stabilitat. Durch die
zweiseitige Befestigung wird ein Schwingen des Z-Aufbaus und damit eine
Bewegung von Spitze gegen Probe verhindert. Trotz des relativ groBen Ge-
samtaufbaus konnte dadurch auch mit diesem RTM atomare Auflésung er-
reicht werden.

Ein anderes Problem ist die Anregung von Eigenschwingungen, die sich aus
dem Regelungsvorgang ergeben. Die Mechanik jst hier meist der begrenzende
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2: Fithrungseinheit
3: X-Schiebestiick
4: Y-Schiebestiick

]l 1: Grundplatte

[1

1: Probenhalter

2: Mikrometerschraube

1 | 6 3: Ausleger firr Mikrometerschraube
= 4: Anschlag

| 5: Wendelkupplung

6: Schrittmotor

Abbildung 3.5: XY-Grobverstellung, oben: Seitenansicht, unten: Draufsicht
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0 25 50 75 100 mm

/Al

Abbildung 3.6: Gesamtaufbau des RTMs mit Démpfungsstapel (Seitenan-
sicht) ' -

Faktor. Um ein Schwingen zu vermeiden, sollte eine moglichst hohe mecha-
nische Resonanzfrequenz angestrebt werden. Die Resonanzfrequenz wurde
ermittelt, indem der Stapelpiezo mit einer Wechselspannung zum Schwingen
angeregt und am Réhrchenpiezo die erzeugte Wechselspannungsamplitude
gemessen wurde. Beim Wippensystem trat die erste Resonanz bei 3 kHz,
beim Dehnungsblech bei 1 kHz auf. Beim RTM fiir hohe Auflésung wurde
auf dhnliche Weise eine Resonanzfrequenz von 3,3 kHz gemessen.

Zur Entkopplung von duBeren mechanischen Stérungen ist das RTM auf ei-
nem Stapel aus Metallplatten und Viton-Gummipuffern gelagert (Abb. 3.6).
Diese Dampfung erwies sich als ausreichend und praktikabel. Entscheidende
Verbesserungen kénnen hier nur durch erhéhten Aufwand, wie z.B. ein akti-
ves Wirbelstromdéirnpfungssystern, erreicht werden. Der sinnvollere Weg ist
jedoch, die inhirente Stérempfindlichkeit des RTMs durch eine kompakte
Konstruktion zu verbessern. Die ganze Apparatur steht auf einer ca. 7 cm
dicken Steinplatte, die wiederum auf 50 cm dicken Styroporklétzen gelagert
1st.

Zur Abschirmung gegen elektromagnetische Einstrahlung, insbesondere Netz-
brummen, wurde das RTM mit einer geerdeten Haube aus Eisenblech abge-
deckt.
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3.3 RTM fiir hohe Auflésung

Parallel zur Anwendung auf technische Oberfachen wurde ein RTM ent-
wickelt, bei dem hohe Auflosung und Stabilitat im Vordergrund standen.
Dieses besitzt lediglich eine Grobverstellung in Z-Richtung, um die Spitzen-
Proben-Anniherung zu bewerkstelligen. Die Grobverstellung wurde wieder
in der Form eines mikrometergetriebenen Verschiebetisches ausgefiihrt, der
durch einen Schrittmotor bewegt werden kann. In einer Vorlauferversion die-
ser Konstruktion konnte der Antrieb auch mit einem einfachen Gleichstrom-
motor mit grofier Untersetzung durchgefithrt werden, der gepulst angesteuert
wurde.

Die Rasterung wird hier von einem einzelnen Piezorohrchen mit Vier-
Quadranten-Elektrode ausgefithrt (Abb. 3.7). Die Spitze zeigt in axiale Rich-

Piezomaterial

4
]
Dy /

Y-Offset X-Offset

Abbildung 3.7: Rohrchenscanner

tung. Die Rohrchen sind radial polarisiert und nutzen den Transversaleffekt
aus. Legt man an die suBeren Elektroden gegeniiber innen eine positive Span-
nung an, dehnt sich das Rohrchen in axialer Richtung aus. Wird nur eine
einzelne der duferen Elektroden angesteuert, so biegt sich das Rohrchen zur
gegeniiberliegenden Seite, wodurch eine Bewegung in radialer Ebene auftritt.
Diese wird zum Rastern ausgenutzt. Die Z-Auslenkung (in axialer Richtung)
erfolgt durch Anlegen einer negativen Spannung an die innere Elektrode
gegiiber auflen. Waihrend zu Beginn der RTM-Entwicklung die Rastersysteme
meistens als Dreibein ausgefiihrt wurden, hat sich inzwischen, aufgrund ihrer
Kompaktheit und hohen Resonanzfrequenz, weitgehend die Rohrchenform

durchgesetzt . Abb. 3.8 zeigt den Aufbau dieses RTMs.

3.4 Anmerkungen

Die hier gezeigten Konstruktionen [Git 92] stellen die neueste Entwicklung
dar, die auf drei Vorlauferversionen zuriickgeht. Mit diesen wurde auch
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Abbildung 3.8: RTM fiir hohe Auflésung (Draufsicht)

der Grofiteil der hier vorgestellten Messungen durchgefiihrt. Die Neuent-
wicklungen weisen jedoch keine prinzipiellen Unterschiede gegeniiber ihren
Vorgangern auf, sondern lediglich Verbesserungen im Detail.

Die Probenbefestigung ist auf fiir REM gebrauchlichen Probenhaltern vor-
gesehen. Diese werden, ebenso wie die Spitze, durch Verschraubung befestigt
und gleichzeitig kontaktiert. Damit ist ein einfacher und schneller Spitzen-
und Probenwechsel méglich.
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4 Regelungselektronik

4.1 Prinzip der Regelung

Der Regelkreis hat die Aufgabe, die Spitze in konstantem Abstand tiber der
Oberfliche zu halten. Als Mefgrofie hierzu dient der Tunnelstrom, der ent-
sprechend auf einem konstanten Sollwert gehalten werden mufl. Das Prinzip
des Regelkreises besteht darin, aus der Differenz von Ist- und Sollwert ein
Riickkopplungssignal zu erzeugen, das diese Differenz ausgleicht. Im einfach-
sten Fall wird die Regelabweichung mit einem bestimmten Verstarkungs-
faktor negativ auf die Regelstrecke zuriickgekoppelt. Man spricht in diesem
Fall von einem Proportional- oder kurz P-Regler. Sei der Sollwert S und die
Verstarkung g, so folgt fiir den Reglerausgang R

R=g(S—R) (4.1)

Ein P-Regler reagiert schnell auf eine Stérung in der Regelstrecke, weist je-

doch immmer einen gewissen Regelfehler auf, wie aus der Umformung von
Gl. 4.1 sofort hervorgeht.

S-R_ 1

S 14g

Der relative Regelfehler wird um so kleiner, je grofer die Verstarkung g ist.

(4.2)

Um diese resultiernde Differenz auszugleichen, wird dem P-Regler ein Inte-
grierer oder [-Regler parallel geschaltet. Dieser halt quasi das momentane
Regelsignal fest und addiert das neue Regelsignal dazu.

Um eine hohere Verstarkung auch bei hohen Frequenzen zu erreichen, kann
noch ein Differenzierer oder D-Regler erginzt werden. Hierdurch wird ein
schnelleres Einschwingverhalten erreicht.

Bei realen Regelkreisen ist zu beachten, daB Verstirker eine mit der Fre-
quenz zunehmende Phasenverschiebung ¢ aufweisen. Betragt die Phasen-
verschiebung ¢ = —180°, also Phasennacheilung um eine halbe Periode, so
tritt Mitkopplung ein, und das System wird zum Schwingkreis. Ist bei dieser
Frequenz die Verstirkung g > 1 so entsteht eine ungedampfte Schwingung.
Macht man die Verstirkung allerdings zu klein, so wird der Regler unnotig
langsam und kann der Oberflichenkontur nicht mehr folgen. Der Regler muf}
also so dimensioniert werden, daf sich ein optimales Einschwingverhalten
ergibt. Die genaue Einstellung hangt von den Rahmenbedingungen ab. Eine
{ibliche Vorgehensweise besteht darin, den Regler so einzustellen, daf fir eine
kritische Frequenz fx, die eine Phasenreserve a von 60° bis zur Mitkopplung
besitzt, also bei einer Phasennacheilung von 120°, die Verstarkung g = 1
gesetzt wird. Die Grenzfrequenz fi des Integrators wird fr <0,1fk gewahlt.
Die Phasenreserve wird dadurch nur um ca. 6° reduziert [Ti 89].
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Abb. 4.1 zeigt die Verstarkung und die Phase einer Strecke mit PI-Regler.
Fir einen I-Regler geht die Verstarkung gegen unendlich, wenn die Frequenz
gegen Null geht.

A
dB
60 +
~
4“0 \
PI-Regler
20+ S
25 ] P TN A
i ’!'Rj{!’u Nl A1 f

+ N N 22 R
1 10 10045 10k 100k £
20 { Strm LN | Hz

Strecke + Regler
. (Schleifen-
" verstirkung ig!)

Abbildung 4.1: Bode-Diagramm eines PI-Reglers [Ti 89]

In Abb. 4.2 ist die Antwort des Regelkreises auf eine Sprungfunktion bei
unterschiedlichen Regelparametern zu sehen.

t

Abbildung 4.2: Sprungantwort eines PI-Reglers (Simulation), a: Phasenre-
serve zu klein, b: Phasenreserve optimal, ¢: Phasenreserve zu grofl

Bei der Berechnung des Regelkreises miissen die Verstarkungsfaktoren oder

allgemein die f]bertragungsfunktionen aller Komponenten beriicksichtigt
werden.
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Das RTM weist insbesondere eine nichtlineare Regelstrecke auf, namlich eine
exponentielle Abstandsabhangigkeit des Tunnelstroms und damit eine expo-
nentielle Abhingigkeit vom Regelsignal. Durch Einfiigen eines Logarithmie-
rers kann die Regelstrecke linearisiert werden. Fiir kleine Abweichungen vom
Regelsignal fillt die Nichtlinearitit allerdings nicht ins Gewicht.

Der Piezoversteller bendtigt aufgrund seiner mechanischen Tragheit einige
Zeit, bis er auf ein Signal anspricht und bildet somit ein Totzeitglied. In
Abb. 4.3 ist die Reaktion des Piezos auf einen Nadelimpuls zu sehen.

Y2 )
Pigzoantwort
N,
¥ [\
Dira¢-impuls \

[ A
[T 11\

_ Anstiegszgit
OV durdh D-Anteil verkgirzbar

Totreit, nibht verkiirzbar
id C T

Y1=20mV, Y2=1V, X=50pSec.

Abbildung 4.3: Totzeit des Piezos

Die Einstellung der Regelung ist als Optimierungsprozel zu verstehen, der je
nach Anwendungsfall unterschiedliche Gewichtungen haben kann. Die genaue
Einstellung der Regelparameter muB anhand von Messungen vorgenominen
werden. Es lassen sich zwei Strategien unterscheiden:

Fiir glatte Oberflichen mit atomarer Auflésung kann die Regelung “straft”
eingestellt werden, also groBe Verstérkung, kleine Zeitkonstante. Die
Oberflichenmodulation ist sehr gering und es treten nur niedrige Fourier-
komponenten auf, die Korrugation kann als sinusférmig angesehen werden.
Daher sind keine Uberschwinger zu befiirchten. Der Tunnelstrom wird sehr
genau ausgeregelt und die Regelung folgt exakt der lokalen Zustandsdichte.
Der Logarithmierer kann hierbei weggelassen werden.

Fiir rauhe, technische Oberflichen wird die Regelung “weich” eingestellt
(kleine Verstérkung, groBe Zeitkonstante). Es kénnen grofie Variationen in
der Topographie mit steilen Kanten auftreten, denen die Regelung, ohne
{iberzuschwingen, folgen muf. Der Tunnelstrom kann sehr stark schwanken
und wird nur im Mittel konstant gehalten, daher ist der Logarithmierer er-

forderlich.
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4.2 Aufbau des Regelkreises

Abb. 4.4 zeigt ein vereinfachtes Schaltbild des analogen Regelkreises. Er be-

PA 85

__{ l__ _~Piezo

— 1
0P 627 g /Spltze
+ /:}—_L
I748] Probe I

Abbildung 4.4: Schaltbild des Regelkreises

steht aus folgenden Komponenten:

Ein Strom-Spannungs-Wandler (I/U) wandelt das schwache Eingangssignal
des Tunnelstroms (einige nA) in eine Spannung von einigen mV um. Hier
wurde der Operationsverstirker OPA 627 von der Fa. Burr Brown mit FET-
Eingangsstufe eingesetzt. Der Strom-Spannungs-Wandler ist direkt am RTM
befestigt, um Stéreinfliisse auf den Eingang gering zu halten. Bewahrt hat
sich hier auBerdem eine einfache Abschirmung aus Mu-Metall.

Das Signal kommt anschliefiend in einen Logarithmierer (Log), um die expo-
nentielle Abstandsabhangigkeit in eine lineare umzuwandeln. Der Logarith-
mierer wurde diskret aufgebaut, mit Transistoren als Riickkopplungsgliedern.

Der eigentliche Regler besteht aus einem Proportional- und einem Inte-
gralanteil (PI-Regler). Ein D-Regler ist optional zuschaltbar. Verstarkung
und Zeitkonstante kénnen variiert werden, um eine Anpassung an verschie-
dene Aufldsungen und Rastergeschwindigkeiten vorzunehmen. Die Groge des
Tunnelstroms wird mit dem Offset-Regler eingestellt. Der Regler besitzt ei-
nen invertierenden und eine nicht invertierenden Ausgang.
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Zur Ansteuerung der Piezos wird das Reglersignal noch einmal verstarkt
(HV). Als Verstérker wurden die HochspannungsoperationsverstEirker PA 85
der Fa. Apex eingesetzt. Der Verstarkungsfaktor ist tiber zweieinhalb Deka-
den wihlbar, die maximale Ausgangsspannung betragt £ 150 V. Zusatzlich
kann noch der Offset manuell oder iiber einen zusitzlichen Eingang einge-
stellt werden. '
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5 Computersteuerung

Zum flexiblen Betrieb des RTMs ist der Computereinsatz eine wichtige Vor-
aussetzung. Der Computer erfiillt dabei drej Aufgabenbereiche:

e Steuerung der Messung
e Aufnahme und Speicherung der MeBdaten

o Weiterverarbeitung und graphische Darstellung der Daten

Die ersten beiden Punkte, Steuerung und Datenaufnahme, bilden hierbei eine
Einheit. Dieser Bereich umfaft die Verbindung des Rechners zur Aufienwelt
und die Abstimmung mit den experimentellen Parametern, z. B. Einstellen
der Rastergeschwindigkeit.

Der letzte Punkt, die Bildverarbeitung, ist davon unbhéngig. Die einmal ge-
speicherten Daten kénnen von jedem geeigneten Programm weiterverarbeitet
werden. Die Anforderungen an die Rechenleistung sind allerdings sehr gro8,
und komplexe Filteroperationen nehmen auch bei leistungsfahigen Maschinen
eine gewisse Zeit in Anspruch. Daher ist es sinnvoll, méglichst zwei Rechner
parallel zu verwenden, von denen einer, der mittleren Leistungsklasse, mit
der Steuerung betraut wird, wahrend die Off-Line Bildverarbeitung auf ei-
nem zweiten, moglichst leistungsfahigen Gerit, laufen kann. ‘

5.1 Hardware

Als Steuerungsrechner stand ein IBM-kompatibler AT-286-Computer mit
2 MB Hauptspeicher, fiir die Bildverarbeitung ein AT-386 mit 4 MB zur
Verfiigung. Zur Datenaufnahme wurde eine handelsiibliche Steckkarte mit
A/D-Wandler verwendet. Die Auflésung des A/D-Wandlers betragt 12 Bit
(=4096 Schritte) bei einer Wandlungszeit von 7 us. Uber einen Multiplexer
kénnen 16 Eingangskanile ausgelesen werden, 4 davon kénnen iiber Sam-
ple and Hold-Glieder gleichzeitig messen. Weiterhin stehen noch 16 digitale
In/Out-Kanile zur Verfiigung. Die Datenausgabe wurde iiber eine weitere
Karte durchgefiihrt, welche mit 4 12-Bit D/A-Wandlern bestiickt ist. Das
Triggersignal wird von einem Quarzoszillator iiber einen einstellbaren Tei-
lerbaustein (8235) erzeugt. Diese Schaltung wurde auf einer separaten Ex-
perimentierkarte aufgebaut. Abb. 5.1 zeigt ein Blockschaltbild der gesamten
Anlage.

5.2 Software

Steuerungs- und Bildverarbeitungsprograrnm wurden in Turbo-Pascal unter
MS-DOS geschrieben [Tr 89]. Weiterhin wurden zusitzliche Treiber fiir die




5.3 Rastersteuerung 27

286/287 CPU PC Monitor Drucker AT 386
+ 2MB RAM + VGA Karte Monitor
RS 232
IBM - AT -Bus

Soll

Abbildung 5.1: Blockschaltbild der gesamten Anlage

Hochlagerung der Daten in den erweiterten Speicher, fiir die Bildschirmdar-
stellung mit 256 Farben bzw. 64 Graustufen und fir die Grafikausgabe auf
dem Drucker verwendet.

Eine Messung wird in Form von zwei Files abgespeichert:

e Ein Datenfile, das die eigentlichen MeBwerte als 16 Bit Integer-Werte
enthalt :

e Ein Parameterfile, das dokumentarische Angaben und die Meiparame-
ter enthalt.

5.3 Rastersteuerung

Die Steuerung hat die Aufgabe, die Spitze rasterformig iiber die Probe
zu fithren und bei jedem Rasterpunkt einen Datenwert aufzunehmen. Die
Rasterbewegung mufl gleichmaBig erfolgen, um ein sicheres Nachregeln der
Spitze zu gewahrleisten. Die Rastergeschwindigkeit soll einstellbar sein. Diese
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Anforderungen kénnnen auf relativ einfache Weise durch die Verwendung ei-
nes externen Oszillators mit Frequenzteiler und Interruptsteuerung erfiillt
werden. Der Ausgang des Teilers steuert dabei direkt einen Hardwareinter-
rupt auf dem PC-Bus an. Bej jedem Interruptsignal wird eine Datenaufnah-
meroutine aufgerufen, die im wesentlichen folgende Schritte ausfiihrt:

o Inkrementieren der Rasterzahlung
® Ausgabe der Rasterwerte iiber D/A-Wandler
e Triggerung einer A/D-Wandlung

e Einlesen und Abspeichern eines Wertes vom A /D-Wandler

Weiterhin beinhaltet die Routine noch logische Abfragen beziiglich Zeile-
nende, Scanende und Vorlauf/Riicklauf. Es wird immer eine Zeile vor- und
zurtickgefahren und dann der Zeilenindex erhsht. Die Daten fiir ein Bild wer-
den immer nur in einer Richtung aufgenommen, i. a. nur im Vorlauf, da die
Piezoelemente kein vollig lineares Verhalten aufweisen. Das von den D/A-
Wandlern kommende, treppenartige Rastersignal muf anschlieffend, beson-
ders bei grofien Rasterbereichen, durch eine Anstiegsverzogerung (AV)in eine
glatte Rampe verwandelt werden, um eine gleichméafige laterale Bewegung
der Spitze zu erméglichen. Mit diesem Steuerungsverfahren konnte eine ma-
ximale Datenaufnahmefrequenz von ca. 10 kHz erzielt werden. Eine héhere
Geschwindigkeit wire durch eine Implementierung der Interruptroutine in
Assembler moglich.

Im Benutzermenii sind u. a. folgende Scanparameter einstellbar:

e Scanfrequenz

o Auflosung: 128-128 oder 256-256 Punkte pro Bild

Vertauschen der X- und Y-Richtung

e Simultane Datenaufnahme eines zweiten Kanals, z. B. fiir Materialkon-
trast

Datenaufnahme auch im Riicklauf

5.4 Grobverstellung

Zur Bewegung der Schrittmotoren wurde eine kommerzielle Steuerung ver-
wendet, die vom Rechner lediglich ein Richtungsbit und ein Taktsignal erfor-
dert. Eine automatische Grobverstellung ist vor allem fiir die Z-Achse sinn-
voll. Um eine Tunnelmessung durchfiihren zu kénnen, mufB die Tunnelspitze
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sunichst aus dem Abstand von der Gréfenordnung mm bis auf etwa einen
nm an die Probe herangefahren werden. Bei einer manuellen Grobannéahe-
rung kann es sehr Jeicht passieren, daff die Spitze gegen die Oberflache stoBt
und unbrauchbar wird. Mit einer motorisierten Z-Achse 148t sich auf ein-
fache Weise eine automatische Grobanniherung der Spitze an die Probe
durchfithren. Dabei tastet sich sunichst der Z-Piezo vor, bis Tunnelkontakt
eintritt oder die maximale Auslenkung erreicht ist. Im letzteren Fall wird der
Piezo wieder zuriickgefahren und die Grobverstellung ein Stiick vorwarts be-
wegt, das kleiner als die maximale Piezoauslenkung sein muB. Danach wird
- wieder der Piezo ausgelenkt usw., bis schlieBlich die Tunnelposition erreicht
ist.

Statt eines Schrittmotors konnte auch ein einfacher Gleichstrommotor mit
grofier Untersetzung problemlos eingesetzt werden. Bei Anlegen der Steu-
erspannung in einem entsprechend kurzen Zeitintervall lieB sich eine quasi
schrittweise Bewegung mit einer Schrittweite von ca. 100 nm erzielen.
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6 Bildverarbeitung

Zur Weiterverarbeitung der aufgenommenen Mefidaten wurde ein Bildver-
arbeitungsprogramm entwickelt. Hiermit kénnen die Daten gefiltert und in
verschiedener Form graphisch dargestellt werden.

6.1 3D-Darstellung

Um eine realistische Vorstellung der untersuchten Oberfliche zu bekommen,
ist es wichtig eine korrekte dreidimensionale Anschauung der MeBwerte zu
erhalten. Mit Hilfe der entsprechenden Skalierungsfaktoren kann aus den
MeBiwerten die reale Gestalt der Oberfléche rekonstruiert werden. Der Al-
gorithmus beinhaltet folgende Schritte:

e Erzeugung eines 3D-Zahlentripels (x,y,z) durch Multiplikation eines
MeBwertes Z(X,Y) mit den entsprechenden Skalierungsfaktoren

e Multiplikation mit der 3D-Rotationsmatrix
e Projektion auf eine Betrachtungsebene in beliebiger Entfernung

e Skalierung auf die GrofBe des Bildschirms, bzw. Bildschirmausschnitts

Das Bild kann durch Verédnderung der Rotationswinkel von verschiedenen
Blickpunkten betrachtet werden. Die relativen Skalierungsfaktoren der ein-
zelnen Achsen kénnen verindert werden, so daB z. B. die Z-Ausdehnung
bei sehr glatten Oberflichen verstarkt werden kann. Durch Verdnderung des
Abstands der Betrachtungsebene kann ein Ubergang von der Parallel- zur
Zentralprojektion und einer perspektivischen Darstellung erzielt werden.

6.2 Darstellungsarten
Es stehen vier verschiedene Darstellungsarten zur Verfiigung:

® Liniendarstellung, wobei unsichtbare Linien verdeckt werden (Hidden

Line)
o Netzdarstellung

o Falschfarbendarstellung: jedem Flichenelement wird entsprechend sei-
nem Z-Wert eine Farbe aus einer frej wahlbaren Palette zugeordnet.

) Beleuchtungsdarstellung: jedem Flichenelement wird ein Helligkeits-
wert entsprechend seiner Winkellage zu einer beliebig positionierbaren
Beleuchtungsquelle zugeordnet
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(Beispiele s. auch Kap. «Testmessungen”) Zusatzlich ist eine kombinierte
Darstellung zweier Bildkanale, 2.B. von Topographie und Materialkontrast,
als Kombination von Gitter und Falschfarbendarstellung moglich.

6.3 Programmfunktionen

Das Programm besitzt eine an modernen Standards orientierte, meniigefiihrte
Benutzeroberfliche, die eine leichte Bedienung ermoglicht.

Da das Bearbeiten und Zeichnen der Daten einige Zeit in Anspruch nehmen
kann, wurden einige Moglichkeiten der Zwischenspeicherung vorgesehen, um
einen schnellen Vergleich verschiedener Datensatze zu ermdglichen, ohne daf
die Berechnungen erneut durchgefithrt werden missen:

o Auf dem Bildschirm kénnen vier verschiedene Datensatze gleichzeitig
dargestellt werden.

e Der Ausgangsdatensatz und die durch Filterung veranderten Da-
tensitze werden auf Festplatte zwischengespeichert und koénnen iiber
ein Auswahlmenii wieder aufgerufen werden.

e Die graphischen Ergebnisse der Bearbeitung kénnen als Bilddateien,
auch serienweise, abgespeichert und im Bitmap-Format an andere Gra-
phikprogramme iibergeben werden.

6.4 Optionen

e Eine Schriglage der Oberfliche kann zur Kontrastverbesserung elimi-
niert werden (s. Abb. 6.1)

o Es konnen verschiedene Farbiibergange ausgewahlt werden oder im
dreidimensionalen (Rot,Gelb,Blau) Farbraum definiert werden. Es sind
auch nichtlineare z.B. logarithmische 7-Wert — Farbwert Zuordnungen
méglich, die besonders bei der Darstellung von Spektren niitzlich sind

(s. Abb. 6.4).

o Bei Bildern mit geringer Anzahl von Bildpunkten kann zur Verbesse-
rung des optischen Eindrucks die Auflosung durch lineare Interpolation
verdoppelt werden.

e Die X- und Y-Richtung kann durch Anpassung an ein Polynom bis fiinf-
ten Grades nichtlinear skaliert werden. Hiermit lassen sich die durch
den Hystereseeffekt der Piezoelemente auftretenden Verzerrungen eli-
minieren (vgl. Kap. «“Testmessungen” ).
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6.5 Filterung

In dem Programm wurden dje gangigen Methoden der digitalen Bildsignal-
verarbeitung (s. z.B.[Ha 91]) implementiert. Die Anwendung einer speziellen
Filtermethode héngt von der Jeweiligen Art des Bildes und der Bildstérung
ab.

6.5.1 Filter im Ortsraum

Bei den Filteroperatoren im Ortsraum bekommt ein Bildpunkt P, einen
neuen Wert @, als Funktion einer bestimmten Umgebung R, ... P, zuge-
ordnet,.

Qo= F(Po,P,,...P,) (6.1)

Ein niherungsweiser GauB-TiefpaB 138t sich durch die Maske

1121
21412
1121

terdriicken, macht das Bild jedoch auch unschirfer. Abb. 6.1 zeigt als Bei-
spiel die Messung einer Optical Disk ohne F ilterung und den Effekt des
TiefpaBifilters.

Eine Hervorhebung der Kanten eines Bildes 148t sich durch den Laplace-
Operator erzielen, der die zweite Ableitung in x- und y-Richtung bildet. Er

hat die Form
01 11]0
i
7 10)

Der Laplace-Operator eignet sich z. B. zur Sichtbarmachung von Korngren-
zen einer diinnen Schicht, in Abb. 6.2 am Beispiel einer Goldschicht darge-
stellt (vgl. Abb. 6.8).

—_
1
NS

geordneten Werten wird dann ejp Rang ausgewihlt. Fiir einen Minimum-
Operator z. B. ist das der erste (kleinste) Wert, fiir einen Maximum-Operator
der letzte (groBte) Wert. Beim Median-Filter ist es der mittlere, also bei
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.

Abbildunbgri6.1: FilteWifkﬁng %ei einer vefr‘z;scht‘en Messung einer Optical
Disk, a): Unbehandelte MeBwerte, b): Offseteliminierung, c): Tiefpafifilter,

d): Medianfilter
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Abbildung 6.2: Anwendung des Laplacefilters, Darstellun

g von Korngrenzen
einer gesputterten Goldschicht
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N + 1 Werten, der (N/2 + 1)-te Wert. Im Gegensatz zum Tiefpa bewirkt
der Median-Filter kein Verschwimmen von Kanten. Er eignet sich besonders

beim Vorhandensein von grofen Strukturen auf dem Bild, wie z. B. bei den
Messungen der Optical Disk. In Abb. 6.1 ist die Wirkung des Median-Filters

zu sehen.

Weiterhin konnen auch frei definierte Maskenparameter eingegeben werden.
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6.5.2 Filter im Frequenzraum

Das Programm verfiigt iiber eine zweidimensionale schnelle Fouriertransfor-
mation (FFT) [K1 93]. Der Algorithmus wurde aus [Ba 88] iibernommen. Die
Fouriertransformierte kann sowohl zur Analyse als auch zur F ilterung der
Daten verwendet werden. Abb. 6.3 und 6.4 zeigen eine Messung von HOPG
(highly oriented pyrolytic graphite) und das zugehérige Spektrum.

.1
').()
Y/ e
| 34
1.9

; - : i : : 0.6

0.0 1.7 3.9 H.2 7.0
X/ nvm

Abbildung 6.3: Abbildung von HOPG

Deutlich sind die drei Punktepaare der hexagonalen Oberflichenstruktur
zu erkennen. Die Fouriertransformierte entspricht den aus Oberflichenbeu-
gungsexperimenten (z. B. LEED) gewonnenen Ergebnissen und gestattet da-
mit den direkten Vergleich mit diesen komplementéren MeBmethoden.

Eine starke Verminderung der Bildqualitat, besonders bei hoher Auflsung
von atomaren Strukturen, ergibt sich durch tieffrequente Schwankungen des
Tunnelabstands in der GroBenordnung der Zeilenfrequenz, die sich in horizon-
talen Streifen auf dem Bild duBern. Im Spektrum wird diese Stérung durch
einen vertikalen Streifen in der Bildmitte sichtbar. Durch Herausschneiden
dieses Streifens im Spektrum und Riicktransformation 158t sich der Bildfehler
beseitigen (s. Abb. 6.5).

TiefpaB-, Hochpaffilter etc. lassen sich durch Multiplikation des Spektrums
mit den entsprechenden Funktionen erzeugen.
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Abbildung 6.4: Fourierspektrum von HOPG

Abbildung 6.5: Gefiltertes Bild von HOPG

37
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6.6 Rauheitsermittlung

Da die RTM-Messungen die Topographie einer Oberfliche liefern, kénnen die
Daten nicht nur zu einer bildlichen Darstellung, sondern auch zur quantitati-
ven Analyse des Oberflichenreliefs verwendet werden. Im technischen Bereich
ist es iiblich, die Rauheit einer Oberfliche mit Hilfe von Profilmefigeriten
zu bestimmen. Das Prinzip der Rauheitsbestimmung besteht darin, aus den
linearen oder quadratischen Abweichungen der Profilkurve von einer Be-
zugslinie einen Mittelwert zu bilden. Mit dem Rauheitswert will man eine
Aussage iiber die Qualitit einer Oberflache gewinnen, z. B. iiber die opti-
schen Reflexionseigenschaften einer diinnen Schicht. Die technische Rauheit
wird unterschieden von der Formabweichung eines Werkstiicks (Gestaltab-
weichung erster Ordnung), die bei der Betrachtung der gesamten Oberfliche
feststellbar ist und der Welligkeit (Abweichung zweiter Ordnung). Sie be-
trifft Abweichungen dritter und vierter Ordnung, die z. B. als Rillen, Riefen
oder Schuppen aufreten. Abweichungen fiinfter (Gefiigestruktur) und sech-
ster (Gitteraufbau) Ordnung konnten mit konventionellen Profilmefigeraten
bisher nicht untersucht werden. Mit dem RTM sind nun jedoch auch diese
Ordnungen zugénglich und kénnen in die Rauheitsanalyse miteinbezogen
werden. Gleichzeitig haben sich mit Fortschreiten der Mikrostrukturtech-
nik auch die StrukturgréBen zu immer kleineren Dimensionen verschoben,
die Strukturelemente der als Testobjekt in dieser Arbeit untersuchten opi-
cal disk z. B. liegen in einer GréBenordnung, die mit bisherigen Methoden
kaum noch als Rauheit erfat werden konnten. Daher wird es zunehmend
interessant, statistische Parameter einer Oberfliche, wie die Rauheit, auch
auf mikroskopischer Ebene zu erfassen.

Zur quantitativen Bestimmung der Rauheit wurde eine Modifikation des Mit-
tenrauhwerts R, nach DIN 4768 verwendet [K1 89]. Die Rauheit wurde hier
nicht nur fiir die GesamtmeBstrecke Im, sondern als Funktion eines Intervalls
[ < I, bestimmt. Abb. 6.6 illustriert das Verfahren und zeigt die zugehorige
Rauheitskurve.

Fiir eine bestimmte MeBléange ! wird von einem Anfangspunkt 2’ bis 2/ + [
die Ausgleichsgerade g(z) ermittelt und der Betrag der Differenz zwischen
Profilwert 2(z) und Ausgleichsgerade aufsummiert:

'+l
R(l, ') = %/ |2(2) — g(2)| dz. (6.2)

/

Schliellich werden fiir R(I) die Rauheitswerte R(l,2") von allen 2’ gemittelt,
wobei 0 < 2’ <[, — I

Im=1
Z’" R(l,2")
/=0
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Abbildung 6.6: Oben: Ermittlung der Rauheit als Funktion der MeBlange [,

unten: Zugehodrige Rauheitskurve
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Die Abb. 6.7 bis 6.9 zeigen als Beispiel eine Serie von Messungen einer diinnen
Goldschicht, die auf HOPG gesputtert wurde. Die Inselstruktur der auf-

’
71,0 00
Abbildung 6.7: Gesputterte Goldschicht (1)

gewachsenen Schicht ist deutlich zu erkennen. In Abb. 6.10 ist der Rau-
heitsverlauf dargestellt. Es wurde jeweils eine Zeile aus der Mitte der drei
Scans verwendet. Die Linien wurden vorher tiefpaBgefiltert. Es ist bei klei-
nen Mefllangen ein weitgehend linearer Anstieg der Rauheit zu erkennen, der
im Bereich von ! = 10 nm in eine Waagerechte iibergeht. Die Probe wird also
in diesem Bereich wieder relativ glatt, wahrend die Rauheit gepragt wird
von der Inselstruktur der Schicht. Die Inseln besitzen einen Durchmesser im
Bereich von etwa 4-10 nm. Dieser Sachverhalt kann noch deutlicher darge-
stellt werden, wenn man die Rauheit R(l) durch die jeweilige Meflange [
dividiert und so einen dimensionslosen relativen Rauheitskoeffizienten erhilt
(Abb. 6.11). Hierdurch wird die prigende Rauheitskomponente der Insel-
struktur im Bereich von 4-10 nm deutlich hervorgehoben. Sowohl bei kleine-
ren als auch bei gréBeren MeBlangen fallt die relative Rauheit stark ab. Ohne
Tiefpaffilterung zeigt sich bei sehr kleinen MeBlangen noch einmal ein durch
Rauschen bedingter Anstieg.

Eine andere Méglichkeit der Rauheitsanalyse besteht darin, das Fourierspek-
trum der Topographielinien zu verwenden, im folgenden als spektrale Rau-
heit S bezeichnet. In Abb. 6.12 sind die spektralen Rauheiten S von allen
drei Scans aufgetragen. Hierbei wurden die iiber alle Linien der jeweiligen
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Z/nm 38

Abbildung 6.8: Gesputterte Goldschicht (2)

N

17977 0,0

Abbildung 6.9: Gesputterte Goldschicht (3)
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Rauheit R/nm

Relative Rauheit R/1
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Abbildung 6.10: Rauheitsverlauf der Goldschicht
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Abbildung 6.11: Relative Rauheit
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Messung gemittelten Spektren verwendet. Die Spektren sind tiber der inver-.
tierten Ortsfrequenz aufgetragen, welche wieder die Dimension einer Lange
hat und hier ebenfalls als MeBlinge | bezeichnet wird. Die drei Kurven wei-

0.3 Bild 3
A
- 0,2} Bild 2
g Bild 1
E
&
= 0,1}
g
o
N
oot #
0,0 20,0 40,0 60,0 80,0

MeBlinge I/nm

Abbildung 6.12: Spektrale Rauheit

sen denselben Grobverlauf auf, jedoch keine Gemeinsamkeiten in der Fein-
struktur. Im Gegensatz zu den Rauheitskurven ist hier der charakteristische
Bereich um 10 nm schon hervorgehoben. Bei gréferen MeBlingen zeigt sich
ein starke, aufldsungsabhingige Streuung. Das asymptotische Verhalten der
Rauheit deutet sich erst bei grofien MeBlangen an. Charakteristisch ist der
stark gezackte Verlauf der Spektralkurven. Die einzelnen Peaks stehen jedoch
nicht fiir charakteristische Spektrallinien, da die Topographielinie nicht pe-
riodisch ist, sondern sind Ausdruck der stochastischen Natur der Ortskurve.
Von Bedeutung ist also bei nichtperiodischen Strukturen nur der grobe Ver-
Jauf des Spektrums, der eine Abschitzung der spektralen Dichte in einem
bestimmten GroBenordnungsbereich liefert, aber keine diskreten Frequenzen
wiedergibt.

In Abb. 6.13 ist die relative spektrale Rauheit S/l dargestellt. Es zeigt sich
ein hnlicher Verlauf wie bei der relativen Rauheit R/l in Abb. 6.11, wobei

der Abfall des Maximums zu groBeren MeBlangen hier steiler ausfallt.

Mit den oben aufgezeigten Methoden 1afit sich eine einfache quantitative
Analyse der Probentopographie aus RTM-Daten durchfithren. Die Rauheits-
kurven kénnen charakteristische Merkmale der Oberfliche aufzeigen, un-
terliegen jedoch durch ihre statistische Natur mehr oder weniger grofien
Schwankungen. Wie auch in den Abbildungen zu sehen, liefern die Messun-
gen mit hoherer Auflosung meistens groBere Rauheitswerte, da mit steigender
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Abbildung 6.13: Relative Spektrale Rauheit

Aufldsung entsprechend feinere Unebenheiten und die schmalen Téler zwi-
schen den Hiigeln besser detektiert werden kénnen. Durch eine Verfeinerung
der Methoden und Einbeziehung der Zweidimensionalitit der Daten kénnten
hier noch signifikantere Ergebnisse erzielt werden.
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7 Spitzenpraparation

Als Sondenspitzen wurden Gold- oder Wolframdrahte verwendet. Die Drahte
wurden entweder abgeschnitten oder (Wolfram) durch elektrochemisches
Atzen prapariert [Ib 90].

Da der Tunneleffekt auf die vordersten Atome der Spitze beschrankt ist,
reicht es fiir atomar glatte Oberflichen wie Graphit oft aus, den Draht einfach
abzuschneiden und mit einer sich bildenden Mikrospitze zu tunneln.

© Fiir die Untersuchung technischer Oberflichen, wo Strukturen im Bereich von
einigen hundert nm oder einigen ym beobachtet werden sollen, ist es jedoch
wichtig eine definierte Spitzengeometrie auch in diesen Gréflenordnungen zu
haben. Der Spitzenradius muf}, ebenso wie der Offnungswinkel, moglichst
klein sein, damit der Tunnelkontakt nur an einer Stelle stattfindet und auch
enge Vertiefungen noch ausgemessen werden konnen. Gleichzeitig darf die
Spitze insgesamt nicht zu lang und diinn sein, da sie sonst mechanisch instabil
wird. Die Spitzen miissen also ein niedriges Aspektverhiltnis (Quotient aus
Spitzenladnge zu Drahtdurchmesser) haben.

Spitzen, die diesen Anforderungen entsprechen, lassen sich durch elektroche-
misches Atzen praparieren. Abb. 7.1 zeigt das Prinzip.

Abbildung 7.1: Prinzip des elektrochemischen Atzens [Ib 90]

Der Wolframdraht (Dicke 0,25 mm) wird zunéchst ca. 5 min. unter Va-
kuum geglitht. Durch diese Vorbehandlung wird eine hohere Atzrate und
eine glattere Oberfache erreicht. Zum Atzen wird der Draht 1,2 mm in eine
9molare NaOH-Losung eingetaucht und als Anode geschaltet. Die Spannung
gegeniiber der ringférmigen Gegenelektrode betragt 5 V. An der Eintauch-
stelle bildet sich durch die Oberflichenspannung des Wassers um den Draht
ein Meniskus. Aufgrund des geringeren OH™-Zustroms wird die Atzrate zur
Spitze des Meniskus hin zunehmend geringer. Weiter unterhalb des Menis-
kus iiben die abflieBenden WO?2 -lonen einen schiitzenden Effekt auf den
Rest des Drahtes aus und verhindern ein vollstindiges Wegatzen. Die hoch-
ste Atzrate herrscht daher am Boden des Meniskus, wodurch sich an dieser
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Stelle eine Einschniirung bildet. SchlieBlich fallt der untere Teil des Drahtes
ab und 148t eine sehr feine Spitze stehen. Nach dem Abfallen muf dje Versor-
gungsspannung méglichst schnell abgeschaltet werden, um ein Weiteritzen
und damit ein Verrunden der Spitze zu verhindern. Zu diesem Zweck wurde
fir die Stromversorgung eine Schaltung nach [Ib 90] verwendet, welche bei
Unterschreiten eines bestimmten Atzstroms die Stromzufuhr mittels FET-
Schaltern unterbricht. Die Schaltzeit liegt bei etwa 100 ns.

Abb. 7.2 zeigt die Atzanlage [H6 92], die &hnlich wie in [Le 90] aufgebaut

wurde.
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Abbildung 7.2: Atzanlage fiir Spitzenpraparation (Mafe in mm). 1: GefaB,
2: AuBlendeckel, 3: Innendeckel, 4: EinbaumeBschraube, 5: Isolierblock, 6:
Klemme, 7: Auffangarm, 8: Ringelektrode, 9: Hutmutter, 10: Réndelmutter,
11: Feder, 12: Kabelschuh

Der Kontakt fiir die Spitze wird direkt an die Klemme gelegt. Die Ein-
baumefschraube besitzt eine nichtdrehende Spindel. Der Auffangarm dient
dazu das abfallende Ende des Drahtes aufzufangen, das auch als Spitze ver-
wendet werden kann.

Als wichtige Voraussetzung fiir eine gute Spitzenpriparation erwies sich der
Radius der Ringelektrode, der nicht zu klein gewahlt werden darf (hier: 2,7
cm). Die Eintauchtiefe des Drahtes liegt bei 1,0 bis 1,4 mm. Bei zu kleinen
Werten bildet sich keine Spitze, bei zu groBen Werten wird die Spitze meist
zu lang. AuBerdem kann es passieren, daf sich die Spitze nach dem Abfallen
des unteren Endes durch die elastischen Riickstellkréfte nach oben aufrollt.

In den Abb. 7.3-7.5 sind REM-Aufnahmen der Spitzen bei verschiedenen
Auflésungen zu sehen. Abb. 7.3 zeigt die Grobform der Spitze mit exponenti-
ellem Zuschnitt und einem Aspektverhiltnis von etwa 1. Der Offnungswinkel
der Spitze betragt etwa 10°, der Spitzenradius ca. 20 nm (Abb. 7.4 und 7.5).
Diese Werte konnten routinemaBig erreicht werden.
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B )

100 pm

Abbildung 7.3: Geatzte Wolfram-Tunnelspitze

Abbildung 7.4: Geatzte Wolfram-Tunnelspitze
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200 nm

Abbildung 7.5: Geitzte Wolfram-Tunnelspitze
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8 Testmessungen

8.1 Technische Dimensionen

Zum Test und zur Eichung des RTMs wurden Stiicke einer optischen Disk
untersucht, die als Speichermedium in der Datenverarbeitung benutzt wird.
Auf ihrer Oberfliche befindet sich emn Streifenmuster, das zur Fokussierung
des abtastenden Laserstrahls dient. Die Streifen weisen eine Periodizitat von
1,6 pm mit einer Hohe von 100 nm auf und eignen sich daher gut als Test- und
Kalibrierobjekt fiir die grofien Scanbereiche des RTMs. Die Probe besteht aus
Polycarbonat und wurde fiir die RTM-Messungen mit Gold beschichtet. Abb.
8.1 zeigt eine Messung mit dem groften Rasterbereich des RTMs, wobei das
obere Bild im Vorlauf (Scanrichtung von rechts nach links) und das untere
Bild im Riicklauf (Scanrichtung von links nach rechts) aufgenommen wurde.

Die Aufnahmen lassen deutlich Hiigel und Graben unterscheiden und ge-
ben die erwartete Struktur sehr deutlich wieder. Gleichzeitig lassen sich je-
doch einige fiir die Rastersondenmikroskopie typische Bildfehler erkennen.
Im Vergleich mit Herstellerangaben und REM-Aufnahmen zeigt sich, daf}
die Graben in der Aufnahme zu schmal und die Kanten etwas verrundet er-
scheinen, die Nadel also nicht mehr optimal spitz war. Der einzelne Punkt in
der linken Bildhilfte und der Querstreifen sind dagegen reale Storungen der
Oberflache.

Weiterhin fallt auf, daB die Streifenstruktur nicht regelmafig ist und die
Anfangspunkte von Vor- und Riicklauf verschoben sind. Hierfiir sind die
Piezoelemente verantwortlich. Das Ausdehnungsverhalten piezoelektrischer
Keramiken ist nicht linear, sondern weist eine Hysterese und einen Nach-
laufeffekt (Kriechen) auf. Letzterer Effekt bewirkt auBer der Verzerrung des
Streifenmusters auch die Verschiebung des Anfangspunktes im Vorlauf nach
links. Beim Rastervorgang bleibt die Spitze eine gewisse Zeit in der Spalte 0
stehen, da hier die Zeile ‘nkrementiert wird. Wéahrend dieser 7eit zieht sich
das Piezoelement weiter zusammen und bewegt damit die Spitze weiter nach
links. Durch diesen Nachlaufeffekt ist auch der Rasterweg in Zeilenrichtung
grofer als in Spaltenrichtung. Da die Ansteuerung in Zeilenrichtung langsa-
mer erfolgt, dehnt sich der Piezo hier zusitzlich noch weiter aus. In Abb.
8.2 ist die Hysteresekurve fiir den maximalen Scanbereich aufgezeichnet, die
aus den Testmessungen gewonnen wurde. Die Anpassung erfolgte durch ein

Polynom dritten Grades:
s = al + bU? + cU®, (8.1)

wobei s der zuriickgelegte Weg, U die Piezospannung und a, b und ¢ An-
passungsparameter sind. Mit Hilfe dieser Anpassung kann die Wirkung des
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Abbildung 8.1: Abbild einer Optical Disk, oben: Vorlauf, unten Riicklauf
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Abbildung 8.2: Hysteresekurve
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Abbildung 8.3: Optical Disk mit Hystereseentzerrung
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Hystereseeffekts per Software wieder eliminiert werden. Abb. 8.3 zeigt die
Wirkung der Hystereseentzerrung.

In den Abb. 8.4 bis 8.5 sind Aufnahmen mit héherer Auflésung von dersel-
ben Probe zu sehen. Hier werden kleinere Stérungen und Ungenauigkeiten der
Struktur sichtbar, bei noch héherer Auflésung tritt die Struktur des aufge-
sputterten Goldfilms hervor. Die Asymmetrie der rechten und linken Kanten
beruht dagegen auf einer Asymmetrie der Spitze.

Abbildung 8.4: Optical Disk in Beleuchtungsdarsteflung, perspektivisch

Abbildung 8.5: Optical Disk in Beleuchtungsdarstellung, perspektivisch

Abb. 8.6 zeigt den Rand eines Kugelschliffs einer implantierten Titanprobe.
Hierbei wurde mit einer rotierenden Stahlkugel von oben auf die Probe
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Diese Aufnahmen demonstrieren die Eignung des RTMs fiir die Untersuchung
technischer Strukturen im nm- und pm-Bereich. Gleichzeitig werden méogli-
che Fehlerquellen deutlich, die bei der Messung bzw. der Interpretation von
Messungen beriicksichtigt werden miissen.

8.2 Atomare Auflésung

Die atomare Auflésung des RTMs wurde an Graphit (HOPG = Highly ori-
ented pyrolytic graphite) getestet. HOPG besteht aus locker gebundenen La-
gen mit hexagonaler Struktur. Abb. 8.8 erliutert die atomare Ordnung von
HOPG. Die dunklen Punkte stellen Atome der ersten Lage dar, die hellen

Abbildung 8.8: Struktur von HOPG [Br 86]

Punkte die der zweiten Lage. Position A entspricht einem Atom, das iiber
einem Atom aus der zweiten Lage sitzt, Position B sitzt dagegen auf Liicke,
und Position C gehdrt einem Atom aus der zweiten Lage, in der Liicke der
ersten. Abb. 8.9 zeigt die atomare Struktur von Graphit, aufgenommen im
Konstanth6henmodus.
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Abbildung 8.9: RTM-Aufnahme von HOPG

8.3 Fehler und Artefakte

Die oben angefiihrten Ergebnisse zeigen, daB das RTM die ihm gestellten
Aufgaben - Abbildung von Oberflichen von atomarer Auflésung bis hin zu
technischen Dimensionen - prinzipiell erfiillen kann, und da Mechanik und
Elektronik den nétigen Anforderungen geniigen. Der kritischste Punkt der
Rastertunnelmikroskopie ist jedoch der eigentliche Tunnelkontakt. Bei Mes-
sungen an unterschiedlichen Proben zeigte sich, daf§ nicht iiberall eine gute
Auflésung, bzw. iiberhaupt eine aussagekraftige Messung zu erhalten ist. Zur
Klarung dieser Probleme sind jedoch weitere, eigenstandige Untersuchungen
erforderlich; hier konnen nur einige Phdnomene geschildert werden. Zur Dif-
ferenzierung sollten zwei EinfluBgrofien unterschieden werden:

1. Die “Qualitat” der Oberfliche

2. EinfluB der Spitzenform

Zu 1:

Besonders beim Tunneln an Luft stellt sich oft das Problem, dal Spitze
und Probe von Adsorbat- (Wasser) oder Oxidschichten bedeckt sind, der
Tunnelkontakt also nicht direkt zwischen Spitze und Probe besteht, sondern
durch eine Zwischenschicht vermittelt wird. Bei Silizium z. B. verhindert die
Oberflichenoxidschicht einen stabilen Tunnelkontakt an Luft und 1a8t daher
keine Messungen zu. Bei Titan (s. Kap. “Jonenimplantiertes Titan”) ist ein
Tunneln méglich, aber die Auflésung ist durch denselben Effekt begrenzt.
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Nach Implantation mit Krypton war der Tunnelkontakt besser. Bei “schlech-
ten” Oberflichen weist der Tunnelstrom meist ein hSheres Rauschen und
einzelne Spitzen auf, was sich entsprechend auf das Regelsignal auswirkt. In
vielen Féllen wird die Qualitit des Bildes besser, wenn man mehrmals mit
der Spitze iiber die Oberfliche fihrt oder auch nur eine zeitlang an einer
Stelle stehenbleibt. Umgekehrt wird der Tunnelkontakt manchmal besser,
wenn man die Spitze nur kurz anhebt und wieder anndhert, oder die Bild-
qualitdt 1aBt nach einiger Zeit des Tunnelns mehr oder weniger schnell nach
und die Spitze ist nicht mehr brauchbar. Diese Phinomene weisen darauf
hin, daf die an Luft vorhandenen Adsorbatschichten einen groflen Einflufl
auf den Spitzen-Proben-Kontakt ausiiben, der die Mefergebnisse stark be-
eintrachtigen kann. Bevor der Tunneleffekt einsetzt, mufl die Spitze erst die
Kontaminationsschicht durchstofien. Bei der lateralen Bewegung mu8 sie sich
durch diese hindurch bewegen, so daB beim Rastern Krafteinwirkungen in
normaler und lateraler Richtung auftreten, die die Spitze elastisch verformen
koénnen. Mégliche weitere Storeffekte wiren:

e Verdnderung der lokalen Leitfahigkeit

o Umlagerungsprozesse von Adsorbatatomen zwischen Spitze und

Oberflache

Zu 2:

Bei gutem Tunnelkontakt kann jedoch auch noch die Spitzenform dafiir sor-
gen, dafl eine Messung unbrauchbar wird. Am Ende einer Spitze kénnen sich
zwel oder mehr Mikrospitzen bilden. Der Tunnelstrom kann dann je nach
Topographie der Oberfliche von der einen zur anderen Mikrospitze sprin-
gen oder durch beide gleichzeitig flieen. Abb. 8.10 zeigt ein Beispiel fiir die
Messung einer Doppelspitze. Es handelt sich hier um HOPG, der mit hoch-
energetischen, schweren Ionen beschossen wurde (s. Kap. “Tonenimplantiertes
Graphit”). Durch die Doppelspitze wird der Einschufhiigel zweimal abgebil-
det. Zwischen den beiden Hiigeln iiberlagern sich die beiden Abbildungen der
atomaren Struktur des Graphits nach Art einer Moiré -Figur.

Hat die Oberfliche sehr tiefe und schmale Lécher oder Spalten, wie es
bei diinnen Schichten oft der Fall ist, so ist die Spitze nicht mehr in der
Lage, diese korrekt abzubilden. Nihert sich die Spitze seitlich einer steilen
Boschung, so springt der Tunnelstrom vom vorderen Ende der Spitze zu ei-
nem Punkt an der Seite, der der Boschung am néchsten kommt (s. Abb.
8.11).

Die Regelung zieht dann die Spitze sehr schnell zuriick, so daf es in der
Abbildung zu einer scharfen Kante und eventuell zu einem Uberschwinger
kommt. Bei benachbarten Zeilen sind diese Kanten durch die UnregelmaBig-
keit des Sprungeffekts oft geringfligig gegeneinander verschoben, so daB eine
gezackte Struktur entsteht (Abb. 8.12).
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Abbildung 8.10: Effekt einer Doppelspitze. EinschuBhiigel eines hochenerge-
tischen, schweren Ions auf HOPG. Scanbereich 14 nm

Bei umgeknickten Spitzen kann beobachtet werden, dafl Oberflichenstruktu-
ren vergrofert erscheinen. Die Spitze hat dann iiber einen sehr weiten Bereich

oder an mehreren Stellen Tunnelkontakt (Abb. 8.13).

Durch diesen integralen Effekt ist der Tunnelstrom und das Regelsignal
auf dem Oszilloskop ungewdhnlich glatt, wodurch sich dieser Fehler gut er-
kennen laBt. Die vergroferten Strukturen lassen sich als eine Faltung der
Oberflichenkontur mit einem sehr groBen Spitzenradius verstehen.

Bisweilen werden noch zusétzliche, nicht vorhandene Substrukturen vor-
getauscht, wie in Abb. 8.14 zu sehen. Die Streifenstruktur auf den Na-
delkopfen konnte bei Wiederholungsmessungen nicht mehr festgestellt wer-
den. Die genaue Ursache dieses Effekts ist noch unklar.

Um die geschilderten Probleme zu vermeiden, ist es wichtig, alle Messungen
mehrmals durchzufithren und, soweit moglich, mit anderen Methoden z. B.
REM-Aufnahmen zu vergleichen.
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Abbildung 8.12: Kanten bei Messung einer Titannitridschicht
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Abbildung 8.13: Tunnelstrom bei umgeknickter Spitze

0.685
@.071
@.514
©¥.853
Y / poa
2/ pea @.342
B.835
@.171
\0.018
Q. VY
@.710

Abbildung 8.14: Streifenmuster bel Messung einer Titannitridschicht
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Anwendungen

Im folgenden werden drei Anwendungen des RTMs auf technische
Oberflichen dargestellt. Die hier verwendeteten Oberflichenverfahren (Io-
nenimplantation und Schichtherstellung durch Kathodenzerstiubung) wer-
den fiir ein breites Anwendungsfeld eingesetzt und dienen z. B. zur Einstel-
lung von bestimmten optischen, elektrischen oder magnetischen Eigenschaf-
ten des Oberflichenbereiches.

Bei den hier vorgestellten Beispielen werden die Verfahren eingesetzt, um
die mechanische Widerstandsféhigkeit von Oberflichen zu erhdhen. Die An-
wendung liegt also im interdisziplindren Gebiet der Tribologie, die sich
mit Vorgéngen wie Reibung, Verschlei, Korrosion und Schmierung befaft.
Je nach besonderem Anwendungsfall sind hier spezielle Eigenschaften der
Oberfliche wichtig und entsprechende Testverfahren in Gebrauch. Eine rela-
tiv einfache Methode ist die Messung der Hérte, die hier verwendet und kury
erldutert wird.

Das Ziel der tribologischen Oberflichentechnik ist es zu verstehen, wie sich die
jeweiligen Herstellungsparameter auf die Eigenschaften und die Qualitat der
Oberflache auswirken und diese zu optimieren. Bei der lonenimplantation ist
dies z. B. Art, Energie und Dosis der implantierten Ionen, bei den Hartstoff-
schichten z. B. Sputtergasdruck und Substrattemperatur. Neben vielen ande-
ren Eigenschaften ist hierbei natiirlich die Frage wie die Oberfliche eigentlich
(mikroskopisch) “aussieht”, also die Topographie von grundsitzlichem Inter-
esse, wodurch sich das Tunnelmikroskop, bzw. die Rastersondenmikroskopie
allgemein, als Standardmethode der Oberflichentechnik etablieren kénnte.

Gegeniiber dem Rasterelektronenmikroskop (REM) bietet das RTM den Vor-
teil, da es eine dreidimensionale Abbildung der Oberflache liefert und ko-
stengiinstiger ist. Gleichzeitig 138t sich eine héhere Auflésung erzielen. Aller-
dings lassen sich nur reliefartige Oberflichen abbilden und keine Hohlstruk-
turen wie die Blister in Abb. 9.5. Das RTM verbindet damit Eigenschaften
von (herkémmlicher) Mikroskopie und Profilmessung und dringt gleichzeitig
in kleinere Dimensionen vor. Der Vergleich zwischen diesen Mefmethoden
wird gezeigt.

Wahrend der maximale Rasterbereich von der jeweiligen Konstruktion
und den verwendeten Piezoelementen vorgegeben wird, ist die Auflésung
nicht nur von der Empfindlichkeit des RTMs, sondern auch von dem
jeweils untersuchten Material und den MeBbedingungen (Atmosphire)
abhéngig. Hier sind besonders Kontaminationsschichten an Oberfliche und
Spitze von Bedeutung. Davon herrithrende Probleme wurden bereits im
Kap. “Testmessungen” diskutiert. Um hier entscheidende Verbesserungen zu
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erzielen, muB die genaue Ursache der Stérung untersucht und eine spezielle
Behandlungsmethode entwickelt werden, z. B. Abatzen der Oxidschicht ohne
die Probe anzugreifen und anschlieBende Messung unter einem schiitzenden
Fliissigkeitsfilm (wenn auf Vakuum verzichtet werden soll). Einfache Behand-
lungsmethoden, wie Reinigen mit Alkohol oder im Ultraschallbad, brachten
keine Verbesserung, sondern eher schlechtere Ergebnisse. Daher kann ausge-
schlossen werden, daB hier nur schlichte Verunreinigungen wie z. B. durch
Fingerabdriicke eine Rolle spielen.

Gegeniiber dem jonenimplantierten Titan, das ein sehr anwendungsnahes
. Beispiel ist und integrale Effekte, vorwiegend auf der pm-Skala zeigt, wird
im Kapitel iiber implantierten Graphit die Wirkung von einzelnen Ionen-
einschiissen auf atomarer Ebene gezeigt. Die beiden Beispiele stellen komple-
mentére Zugange zur Untersuchung der Ionenimplantation dar, die beide fiir
ein volles Verstandnis der Methode wichtig sind. Mit dem RTM ist man da-
mit in der Lage, die Veranderung der Oberflichentopographie durch Einschuf
hochenergetischer Teilchen dosisabhingig iiber mehrere GroBenordnungen zu
verfolgen. Analog dazu ist es mbglich, mit dem RTM den Prozef des Schicht-
wachstums von der Keimbildung bis zum geschlossenen Film zu untersuchen.
Mit dem hier vorgestellten Tunnelmikroskop kann die Verbindung zwischen
diesen Dimensionen hergestellt werden.

9 Ionenimplantation

Beim Verfahren der lonenimplantation werden ionisierte Atome in einem
elektrischen Feld auf hohe Geschwindigkeit gebracht und auf einen festen
Kérper (Target) geschossen. Die Jonen dringen in das Target ein und verlieren
durch Wechselwirkung mit den Kernen und Elektronen des Festkérpers ihre
Energie, wodurch sie allmahlich zur Ruhe kommen. Bei diesen Prozessen
werden sowohl die Ionen von ihrer Bahn abgelenkt als auch Targetatome von
ihrem QCitterplatz gestoBen. Hierdurch werden im Festkorper Schaden erzeugt
oder Atome aus dem Target herausgeschossen (Sputtereffekt).

9.1 Interatomares Potential

Der elastische ZweierstoB 1aBt sich durch das klassische Streuintegral be-
schreiben (Herleitung s. Anhang A):

ezn—zf pdr . (9.1)
e e (1= - (3)°)°

s T

Hierbei beschreiben r und © den Vektor zwischen den beiden stoflenden
Teilchen in ebenen Polarkoordinaten im Schwerpunktsystem. Tmin ist der
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minimale Abstand der Teilchen und p der Stofparameter. F, bezeichnet dje
Gesamtenergie und V(r) die potentielle Energie im Schwerpunktsystem.

Zur Berechnung der Bahnkurve nach GL.(9.1) mu das zwischenatomare Po-
tential bekannt sein. Dieses Potential besteht aus einem Coulombfeld der
Kernladung und einem Anteil der Hiillenelektronen, der durch eine Abschirm-
funktion beschrieben werden kann. Die Abschirmfunktion ®(z) wird definiert
als das Verhiltnis des atomaren Potentials zum Potential des reinen Cou-
lombfeldes. Fiir das zwischenatomare Potentjal von zwei Atomen mit den
Kernladungszahlen Z; und Z, bedeutet dies:

V(r)

(r) = Tlae)r (9.2)

Fir das gesamte zwischenatomare Potential kénnen nach [Zi 85] folgende
Komponenten angegeben werden:

e die elektrostatische potentielle Energie zwischen den Kernen Von

e die elektrostatische Wechsewirkungsenergie zwischen den Elektronen-
verteilungen der beiden Atome V..

e die Wechselwirkungsenergie zwischen Kern und den Elektronen des je-
weils anderen Atoms V.,

e die Zunahme an kinetischer Energie in der Uberlappzone der Elektro-
nenwolken aufgrund von Pauli-Anregung V,

e die Zunahme der Austauschenergie dieser Elektronen Va

so daf}
V = Vi + Vi + Vi + Vi 4 V. 9.3)

Zur Berechnung der einzelnen Komponenten werden Gleichungen in ana-
lytischer Form angegeben. Die darin eingehenden Ladungsverteilungen be-
ruhen auf Hartree-Fock-Slater Berechnungen fiir Festkérperatome und sind
tabelliert. Das zwischenatomare Potential wurde fiir 261 zufillig ausgewihlte
Atomkombinationen berechnet und die Abschirmfunktion als Serie von Expo-
nentialfunktionen approximiert. Hieraus wurde eine ” Universelle Abschirm-
funktion”ermittelt, die, in reduzierten Einheiten ausgedriickt, fiir alle Atom-
kombinationen verwendet werden kann (Abb. 9.1).

9.2 Kernbremsvermogen

Durch St68e mit den Targetatomen verliert ein Ton einen Teil seiner Energie.
Die Energieverlustrate pro Einheitslinge dE/dz kann ausgedriickt werden
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Abbildung 9.1: Universelle Abschirmfunktion (Zi 85]

als das Produkt der atomaren Dichte N mit dem nuklearen Bremsvermogen

S..
dE/dz = NS, (9.4)

Das Kernbremsvermdgen ist der mittlere Energieverlust bei Summation tiber
alle Stoparameter

Sn(Eo) = / T(Eo,p)2rpdp (95)
0
Mit (A.14) folgt daraus
4mim bmar 5 O
Sn(E()) = QﬂEOZT—nT;—mZE?'/O Sll'l2 '5 pdp. (9.6)

Mit Hilfe der universellen Abschirmfunktion 1a8t sich eine universelle Kern-
bremskraft in Abhangigkeit von der reduzierten Energie

e = aymqEo/Z; Zye*(my + ma) (9.7)
berechnen und durch den Ausdruck
In(1 + ae)
(€) = 9.8
S (6) 2(6 + bec + dﬁl/z) ( )

anpassen, mit a,b,c und d als Anpassungsparameter. Fir hohe Energien
(€ > 30) ist jedoch das unabgeschirmte Coulomb-Potential genauer:

Sn(€) = Ine/2e. (9.9)

Abb. 9.2 zeigt das universelle Kernbremsvermogen in Abhangigkeit von der
Energie in reduzierten Einheiten.
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9.3 Elektronischer Energieverlust

Fir den elektronischen Energieverlust kénnen folgende Ursachen in Betracht
gezogen werden [Zi 85]:

o Direkter Transfer kinetischer Energie auf die Targetelektronen, in erster

Linie durch Sto8e

e Anregung oder Ionisation von Targetatomen (Anregung von stark ge-
bundenen Elektronen)

o Anregung von Band- oder Leitungselektronen (schwach gebundene
Elektronen)

o Anregung, lonisation oder Elektroneneinfang des Projektils

Tritt ein Ion mit hoher Energie in den Festkérper ein, so verliert es zunéchst
einen Teil oder alle seine Elektronen. Bei abnehmender Geschwindigkeit wird
es dann wieder Elektronen aufnehmen und sich bis zum Punkt des Stillstands
neutralisieren. Nach Bohr (1940) verliert das Ion alle Elektronen, deren klas-
sische Orbitalgeschwindigkeit kleiner als die Ionengeschwindigkeit ist. Von
Brandt und Kitagawa [Br 82] wurde eine umfassendere Theorie entwickelt,
wonach die Differenz zwischen der Elektronengeschwindigkeit und der relati-
ven Geschwindigkeit zwischen Ion und Fermigeschwindigkeit der Festkérper-
elektronen v, fiir den Ionisationsgrad entscheidend ist. Fiir Ionengeschwin-
digkeiten, die sehr viel grofer als die Fermigeschwindigkeit im Festkérper
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sind, geht dieses Konzept jedoch in den Bohrschen Ansatz tiber. Driickt man
den Ionisationsgrad durch das Verhaltnis

% -N
q= Z1

(9.10)

aus, wobei Z; die Ordnungszahl des lons ist und N die Zahl der auf dem lon
verbliebenen Elektronen, so 148t sich ¢ nach einem Ansatz von Northcliffe
[No 60] errechnen als \

g=1—exp (— 0'92%) : (9.11)

2/3

Der Nenner im Exponent ist hierbei die Elektronengeschwindigkeit in der
Thomas-Fermi-Nzherung, mit vo als Bohr-Geschwindigkeit. Brandt und Ki-
tagawa unterscheiden swischen nahen und entfernten Std8en, die durch eine
Abschirmlinge A voneinander unterschieden sind, wobei A in der Funktion
der Ladungsdichteverteilung

pﬁ)=4;13<é)®m<—%) (9.12)

definiert wird. Fiir Targetelektronen, die die Elektronenwolke des Ions durch-
dringen, muB die geringere Abschirmung des Kerns beriicksichtigt werden, die
su einem erhdhten Energieverlust fithrt. Dies geht ein in die Berechnung der
effektiven Ladung ~v:

3= 0t (1 - )P b 1+ (2o favo)’] (9.13)

Das elektronische Bremsvermogen kann ausgedriickt werden als

5 = / I(v, p)(Z; (v))?pdV, (9.14)

wobei I die Wechselwirkungsfunktion eines Teilchens der Ladung 1 und der
Geschwindigkeit v mit einem Plasma der Dichte p ist. Die Funktion Z7
beriicksichtigt den Ionisierungsgrad des Teilchens und kann in der Form

Zy = Dy (9.15)

dargestellt werden. Dieser Ansatz geht zuriick auf die Theorie von Lindhard
[Li 54], der die Wirkung eines geladenen Teilchens auf ein freies Elektronen-
gas als selbstkonsistentes Vielteilchenproblem behandelte. In der Weiterent-
wicklung dieses Ansatzes verwendet Ziegler [Zi 78] Hartree-Fock Ladungs-
verteilungen fiir Festkorperatome und behandelt jedes Volumenelement als
unabhingiges Plasma (Lokale Dichte-Naherung).
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Mit Hilfe der effektiven Ladung kann das elektronische Bremsvermégen S,
von schweren Ionen durch eine einfachen Skalierungsfunktion aus dem Brems-
vermogen von Protonen berechnet werden. Experimentell wurde nachgwie-
sen, daf} die effektive Ladung unabhéngig vom Target ist. Daher 148t sich fiir
das Verhiltnis der Bremsvermégen von schweren Ionen Sy und Protonen
Sy schreiben:

Sur _ (va1Zn1)?

iy e (9.16)

Unter der Annahme, daB die Wasserstoffionen immer vollstandig ionisiert
sind, kann man hiermit die Skalierungsregel angeben:

Sur = SuZ} k. (9.17)

Ist die Geschwindigkeit des Ions kleiner als die Fermigeschwindigkeit im
Festkorper, so ergibt sich ein elektronisches Bremsvermégen proportional zur
Geschwindigkeit des Ions. Dies ist bei Energien kleiner als etwa 25 keV/amu
der Fall.

9.4 Erzeugung von Schiden

Fliegt ein Ion mit hoher Energie durch einen Festkorper, so ist zunichst die
elektronische Wechselwirkung dominant. Bisher ging man davon aus, daB in
Metallen durch elektronischen Energieverlust keine Schiden erzeugt werden,
da ein erzeugtes Loch im Energieband durch ein anderes Elektron schnell
wieder gefiillt werden kann [En 85]. Neuerdings gibt es jedoch experimentelle
Hinweise darauf, daff auch in Metallen, wie z. B. in Titan, durch elektronische
Wechselwirkung Gitterschiden entstehen [He 92].

Bei niedriger Energie wird die nukleare Wechselwirkung stirker. Bei
KernstéBen wird das getroffene Atom aus seinem Gitterplatz herausgeschos-
sen, wenn die Energieabgabe durch den Stof grofer ist als die Summe der
Bindungsenergien des Atoms. Diese Schwellenenergie liegt bei Metallen im
Bereich von etwa 40 eV. Wird ein sehr grofier Energiebetrag tibertragen,
so kann das RiickstoBatom seinerseits wieder andere Gitteratome von ihren
Plitzen stoBen. Dieser ProzeB setzt sich fort, bis das Ion schlieBlich seine
Energie verloren hat und zur Ruhe gekommen ist. Durch primére und se-
kundére StoBe erzeugt das Ion auf diese Weise eine ganze Stofkaskade um
seine Bahn im Festkérper. Ausdehnung und Dichte der StoBkaskade hangen
von der Energie des Ions und den Massenverhiltnissen ab. Abb.9.3 zeigt eine
schematische Darstellung der StoBkaskade.

Aus diesem Modell wurde eine quantitative Abschatzung der entstandenen
Fehlstellen von Kinchin und Pease [Ki 55] gegeben. In modifizierter Form
lautet ihre Gleichung fiir die Anzahl der Fehlstellen -

_kE,
Y

(9.18)
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Abbildung 9.3: Schematische Darstellung der Stofkaskade [En 85]

Hierbei ist E, die iibertragene Energie des Ions abziiglich der inelastischen
Energieverluste und Ey die Schwellenenergie. Der Parameter k hat die Grofle

0,8.

9.5 Simulation

Die oben beschriebenen Modelle werden in dem Programm TRIM (transport
of ions in matter) [Zi 85] zur Berechnung der Tiefenverteilung von hoch-
energetischen lonen in Festkorpern benutzt. Das Programm arbeitet nach
dem Monte Carlo-Prinzip: ein einzelnes Ion erleidet Stofe mit zuféllig aus-
gewihlten Stofparametern, bis seine Energie unter ein vorgegebenes Limit
abgesunken ist. Bei jedem Stof wird die neue Flugrichtung und der nukleare
Energieverlust ermittelt. Der elektronische Energieverlust wird davon un-
abhingig zwischen den Stéfien errechnet. Diese Methode simuliert also die
Bahn von Ionen in einem amorphen Festkorper. Das Tiefenprofil ergibt sich
schlieBlich aus der Berechnung der Flugbahnen einer groBen Anzahl indivi-
dueller Ionen.

9.6 Sekundare Prozesse

Durch die periodische Anordnung der Atome im Gitter kommt es zu Fo-
kussierungsprozessen, wie in Abb. 9.4 dargestellt. Bei einer einfachen Platz-
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wechselfolge (replacement collision sequence) entlang dichtgepackter Reihen
nimmt immer das stofende Atom den Platz des herausgestofenen Atoms
ein. Bei der unterstiitzten Fokussierung halten Atome aus den Nachbarrei-
hen das stofende Atom auf der Bahn. Entlang der Bahn des Ions bildet
sich durch diese Prozesse eine leerstellenreiche Zone, die von einem Man-
tel von Zwischengitterdefekten umgeben ist. Durch die fokussierten St&fe
werden Leerstellen und Zwischengitteratome so weit separiert, daf sie nicht
mehr rekombinieren kénnen. Die leerstellenreiche Zone kann schlieBlich zu ei-
nem Leerstellencluster kollabieren, gleiches gilt fiir die Zwischengitteratome.
Die dadurch entstehenden Gitterspannungen kénnen gelockert werden, in-
dem sich die Defekte in einer dichtgepackten Ebene anordnen. Die so ent-
stehenden Versetzungsringe lassen sich mit dem Rasterelektronenmikroskop
beobachten.

INCIDENT LOW - ENERGY HEAvy IONS

SURFACE

o (o] Q Q o @) o o (o] le] (o]

@ INCIDENT |ON
@ SELF-INTERSTITIAL ATOM

ASSISTED FOCUSSING SIMPLE  FOCUSSING O VACANT LATTICE sITE
SEQUENCE SEQUENCE

Abbildung 9.4: Fokussierungsprozesse [En 85]

Weiterhin gibt es Modelle, die den StoBiprozeB als kurzzeitige, kollektive An-
regung eines ganzen Bereiches ansehen (Thermal Spike) [Se 56]. Dabei bildet
sich um die Bahn des Projektils eine Zone ungeordneter Atome, die als lo-
kale Schmelze angesehen werden kann. Ein Effekt dieses Vorgangs ist die
Reduzierung der stabilen Fehlstellen, da Frenkel-Paare, die innerhalb der
Schmelzzone bleiben, wieder rekombinieren kénnen. Thermal Spikes wurden
auch in molekulardynamischen Simulationen gefunden [Av 91].

Bei Bestrahlung mit hohen Dosen findet eine Uberlagerung der Kaskaden
statt, und es kénnen komplexe Schadensstrukturen entstehen. Abb. 9.5 zeigt
ein Beispiel fiir Blisterbildung auf einer Titanoberfliche nach Implantation
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mit Argon bei einer Dosis > 10'8 Tonen/cm?.

Abbildung 9.5: Blisterbildung

Die Ionenimplantation wird daher auch genutzt, um Strahlenschiden, wie sie
:n der Luft- und Raumfahrt sowie in Wandungen von Kernreaktoren auftre-
ten, zu simulieren.

9.7 Verbesserung von Materialeigenschaften durch
Ionenimplantation

Die Ionenimplantation ist ein seit einigen Jahren gingiges Verfahren zur ge-
zielten Veranderung der Eigenschaften von Festkorpern. Es wird z.B. im Be-
reich der Mikroelektronik zur Dotierung von Halbleitern angewendet.

Bei der Implantation von Metallen versucht man in erster Linie deren mecha-
nische Eigenschaften zu verbessern, um damit eine hohere Verschleiffestigkeit
zu erreichen. Analog zu den klassischen Verfahren der Nitrierung wurde hier
vor allem mit der Implantation von Stickstoff in Stahle und andere Mate-
rialien experimentiert. Bei der Implantation von Stickstoff in Titan konnten
deutliche Verbesserungen im Verschleifverhalten erreicht werden, die mit el-
ner Veranderung der Oberflichenmorphologie und dem Vorhandensein eines
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Oxidfilms in der VerschleiBspur einhergingen. Dieser Oxidfilm wird offen-
bar durch den implantierten Stickstoff stabilisiert [Pi 84]. Zur Erh6hung der
Hérte tragen vor allen Dingen die Bildung von Nitridausscheidungen und
die Erzeugung von Druckeigenspannungen bei. Um fiir dje Praxis brauch-
bare Ergebnisse zu erzielen sind allerdings Eindringtiefen von einigen um
und Konzentrationen bis 10 % wiinschenswert, was sehr hohe Energien und
Dosen erfordert. Aufgrund des damit verbundenen hohen Aufwandes und

Kosten wird dieses Verfahren daher auf spezielle Anwendungen beschrinkt
bleiben.
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10 Hartemessung

Ein Ziel der angewandten Oberflichentechnik ist es, Oberflichen widerstand-
standsfahiger gegen Verschleif bei mechanischer Beanspruchung zu machen.
Neben anderen Eigenschaften spielt hier vor allem die Harte der Oberflache
eine Rolle. Aus der Erfahrung bezeichnen wir Materialien als hart, die sich
nicht durch andere weichere Materialien verformen z. B. anritzen lassen. Zur
Festlegung der technischen Harte 148t man einen sehr harten Probenkoérper
auf das zu untersuchende Material einwirken und wertet den hinterlassenen
Eindruck aus. Nach der Form des Probekdrpers unterscheidet man verschie-
dene Verfahren. In dem Verfahren nach Vickers verwendet man eine Dia-
mantpyramide mit einem Flachenwinkel von 136°. Die Vickers-Héarte HV ist
definiert als Quotient aus Priifkraft F' und Eindruckfliche A.

HV = 0,102 —FA (10.1)

Die Kraft F ist in Newton anzugeben, die Flache A in mm?. Der Vorfaktor
dient zur Anpassung an die alte Krafteinheit kp. Zur Auswertung werden
die beiden Diagonalen der Eindriicke unter dem Mikroskop ausgemessen und
gemittelt. Die Flache A ergibt sich mit der Diagonalen d zu

d? 4
A = - =
2 -sin(136°/2) 1,854

(10.2)

Abb. 10.1 zeigt schematisch das Verfahren. Die Vickers-Harte ist fiir Krafte

\vl

&\

Abbildung 10.1: Schema der Hartepriifung nach Vickers [We 90]

> 49 N von der Priifkraft unabhingig. Fiir die Oberflichentechnik sind diese
Werte allerdings viel zu grof, schon bei einer Kraft von 10 N betragt die Ein-
dringtiefe in Stahl ca. 17 pm. Um die Hirte von typischen diinnen Schichten
zu bestimmen, mufl man also wesentlich kleinere Priifkréfte verwenden. Bei
Verwendung von Priifkréften < 49 N bis 1,96 N spricht man Kleinlastharte,
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bei Priifkraften < 1,96 N von Mikrohirte. Bej kleineren Eindriicken steigt
allerdings auch der relative Fehler der F lachenausmessung.

Um Ergebnisse verschiedener Proben vergleichen zu kénnen, muf dieselbe
Priifkraft und auch dieselbe Einwirkdauer verwendet werden. Hirtewerte,
die unter verschiedenen Bedingungen gemessen wurden, insbesondere wenn
unterschiedliche Probenkérper verwendet wurden, kénnen nicht ohne weite-
res miteinander verglichen werden. Die Hirte ist keine physikalische Gréfle,
sondern ein Kennwert, der nicht von dem verwendeten Verfahren zu trennen
ist.

Bei modernen HéartemeBgeriten muf die Auswertung nicht mehr durch
nachtrégliches Ausmessen des Eindrucks erfolgen, sondern es wird gleichzei-
tig mit dem Anwenden der Priifkraft die Eindringtiefe mittels Wegaufnehmer
gemessen. Abb. 10.2 zeigt als Beispiel die MeBkurve einer Titanprobe.

Titan, Probe 4, Kraft 300 mN Ti4_4 .HRD 09.03.1992
. 22.02.1993
T

Com]

Eindringtiefe
»

— -
1

0 .« ° 1 1 1
0 ‘100 200 300
Kroft [ mN ]
Eincringkoerper 1 Uiokersdionant, —Fischei—]

Abbildung 10.2: MeBkurve einer Titanprobe, Eindringtiefe in Abhéangigkeit
der Eindruckkraft

Die Kraft wird in gleichméfBigen Intervallen bis zum eingestellten Endwert
gesteigert und danach wieder auf Null reduziert, wobei bei jedem Schritt die
Eindringtiefe gemessen wird. Man sieht, daB durch das Eindriicken eine pla-
stische Verformung zuriickbleibt. Gleichzeitig lassen sich hierbei aber auch die
elastischen Verformungen beriicksichtigen. Dieses Verfahren wird als “Uni-
versalhirte (HU)” bezeichnet. Als Eindringkdrper wird ein Vickersdiamant
verwendet und der Hartewert wird wie beim Vickersverfahren als Quotient
aus Kraft F' pro Fliche A ausgedriickt [We 90]. Hier fallt allerdings die Re-
mineszenz an die kp-Einheit weg. Die beiden Hértewerte unterscheiden sich
daher bei dem hier verwendeten MefBverfahren nur um einen Faktor 0,102.
Die Eindringtiefe h 148t sich aus der Geometrie des Vickers-Diamanten leicht
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in die Flache A umrechnen:

sin(136°/2) ., "
—g. 2 T2 g =26,43 - B 10.3
cos2(136°/2) 6 108

Aus den aufgenommenen Mefiwerten 158t sich sofort die Harte berechnen

(Abb. 10.3).

Titon, Probe 4, Kroft 300 mN TH-4 HRD 09.03.1992
. 23.02.1993
= 20000 -
- T
<
H
~
z 3
=
3 410000 -
o —
. .
0 1 2
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Mo-rwl\ﬂekmdmmb

Abbildung 10.3: Vickershérte einer Titanprobe in Abhangigkeit der Eindring-
tiefe
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11 Ionenimplantiertes Titan

11.1 Probenpriparation

Als Proben wurden ca. 1 mm dicke, runde Titanscheiben mit einem Durch-
messer von 3 c¢m aus einem Blech geschnitten. Die Reinheit des Materials
betrégt nach Herstellerangaben 99,9 %. Die Scheiben wurden in mehreren
Stufen mechanisch poliert. Die Endpolitur erfolgte mit Diamantschleifpaste
mit einer Kérnung von 3 yum.

Die Implantation mit Krt-Ionen wurde bei der GSI Darmstadt am Beschleu-
niger MAXILAC durchgefiihrt. Dies ist ein Radiofrequenzquadrupolbeschleu-
niger (RFQ), der bei einer Energie von 45 keV/amu Stréme bis zu 20 A zur
Verfiigung stellt. Fiir Kr*-Ionen bedeutet dies eine Energie von 3,78 MeV. Bei
der Implantation wurden die Proben von einer Lochblende abgedeckt, so dafl
ein Randstreifen von etwa 5 mm Breite unimplantiert blieb. Somit kann bei
jeder Probe der Vergleich von implantiertem zu nicht implantiertem Material
angestellt werden. Die implantierte Dosis (Fluenz) wurde mittels Faraday-
Becher gemessen. Die Werte lagen zwischen 0,3 und 6,0 - 10'" Ionen/cm?
(s. Tab. 11.1) bei einem Strom von 1uA. Der Druck in der Probenkammer
betrug 1-107° Torr. Die Proben wurden nicht gekiihlt. Mit Hilfe des Pro-

Probe
Nr. 2 3 4 5 6
Dosis

(1017 Ionen/cm?) | 0,2 | 0,3 1,0 | 3,0 | 6,0

Tabelle 11.1: Implantierte Dosis

gramms TRIM [Zi 85] wurde eine Eindringtiefe von 1,44 pm errechnet. Abb.
11.1 zeigt das aus der Simulation gewonnene Tiefenprofil und die erzeug-
ten Fehlstellen. Die Proben waren nach der Implantation matt und wiesen
eine mit der Dosis zunehmende Blaufdrbung auf, was auf die Bildung von
Titanoxid hinweist. '
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Abbildung 11.1: TRIM-Simulation von 3,78 MeV Kr+-Ionen in Titan, oben:
Tiefenprofil, unten: erzeugte Gitterleerstellen
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11.2 Meflergebnisse

Abb. 11.2 zeigt den Ubergang vom unbehandelten zum implantierten Ma-
terial. Wahrend der unbehandelte Bereich (oben im Bild) keine ausgeprigte
Struktur erkennen 148t, zeigt sich in der implantierten Zone (im unteren Bild-
teil) eine nadelartige Kristallitstruktur. Die Nadeln sind nur wenige pum breit
und weisen eine Linge von 20-40 um, zum Teil bis 100 pm auf. Gleichzei-
tig sind jedoch auch einige Flecken ohne Struktur zu erkennen, was auf eine
inhomogene Strahlungsverteilung hindeutet.

In Abb. 11.3 ist die zunehmende Auspragung der Nadelstruktur in der Uber-
gangszone zu erkennen. Die AusschnittvergréBerung zeigt einen Bereich mit
niedrigerer Strahlungsintensitit, wo zunichst die Korngrenzen hervortreten.

Aus der profilometrischen Messung (MeBgerit: Dektak ITa von Sloan) in Abb.
11.4 wird deutlich, daB die implantierte Fliche gegeniiber dem Randbereich
herausgewachsen ist und eine erhéhte Rauheit aufweist.

In den Abb. 11.5 und 11.6 ist der Vergleich von RTM- und REM-Messungen
des nicht implantierten Bereichs zu sehen. Die RTM-Messungen wurden bei
einer Tunnelspannung von 300-500 mV und einem Tunnelstrom von 1 nA
durchgefiihrt.

Man sieht eine schwache Strukturierung der Oberfliche. Die erhabenen Ge-
biete sind wahrscheinlich Bereiche groflerer Harte, die vom Schleifprozel we-
niger abgetragen werden als die weicheren Zwischenrdume.

Abb. 11.7 und 11.8 zeigen den Vergleich von RTM- und REM-Messungen
von implantierten Proben (3,0 - 101" Ionen/cm?).
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implantiert
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Abbildung 11.2: REM-Aufnahme von Kr-implantiertem Titan (6,0 - 107
Tonen/cm?). Ubergang vom unbehandelten (oben) zum implantierten Ma-

terial (unten)

unbehandelt

42,7 pm

Abbildung 11.3: REM-Aufnahme von Kr-implantiertem Titan (6,0 - 107
Ionen/cm?). Ubergangszone
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Abbildung 11.4: Profilometrische Messung am Rand des implantierten Be-
reiches (6,0 - 10'" Tonen/cm?), links: unbehandelt, rechts: implantiert

Hier ist eine deutlich ausgeprigte Struktur zu erkennen. Die Nadeln erschei-
nen in dieser Auflésung etwas rundlicher und wurzelartig. In Abb. 11.9 und
Abb. 11.10 sind RTM- und REM-Messungen bei héherer Auflésung darge-
stellt.

Man sieht hier sehr schmale Nadeln mit einem Durchmesser von etwa 0,5 pm.
Diese haben eine sehr glatte Oberfliche und weisen keine weitere Substruktur
mehr auf.

Als allgemeine Beobachtung ist festzuhalten, da8 sowohl bei RTM- als auch
bei REM-Messungen die Auflésung bei der unimplantierten Titanoberfliche
schlechter war als bei implantierten Bereichen.
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n Titan, nicht implantierter Befeich-

Abbildung 11.5: REM-Aufnahme vo

1.6: RTM-Aufnahme von Titan, nicht implantierter Bereich

Abbildung 1
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Abbildung 11.7: REM-Aufnahme von K

r-implantiertem Titan, 3,0 - 107
Ionen/cm?

Abbildung 11.8: RTM-Aufnahme von

Ionen/cm?

implantiertem Titan, 3,0 - 107
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Abbildung 11.9: REM-Aufnahme von implantiertem Titan, 3,0 - 107

Ionen/cm?

1017

Abbildung 11.10: RTM-Aufnahme von implantiertem Titan, 3,0 -

[onen/cm?
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11.3 Ergebnisse der Rauheitsbestimmung

In Abb. 11.11 ist die Abhangigkeit der Rauheit von der implantierten Dosis
dargestellt. Die Rauheit nimmt weitgehend homogen mit der Dosis zu und
strebt fiir hohe Dosen gegen einen Séattigungswert.

300 MeBlange |
o 100 um

e 200 um
200 t

g 600 um

Rauheit R/nm

100 }

1

1 1 1 1

0,0 1,0 20 3,0 4,0 5,0 6,0

Dosis / 10" Ionen/cm?

Abbildung 11.11: Rauheit von Kr-implantiertem Titan in Abhangigkeit von
der Dosis. Profilometermessungen

Die Abb. 11.12 und 11.13 zeigen die skalenabhangige Rauheit aus RTM- und
Profilometermessungen mit der implantierten Dosis als Parameter.

Man erkennt, da die Rauheit bei allen MeBlingen mit der implantierten
Dosis zunimmt. Die Abhangigkeit der Rauheit von der MeBlange ist beson-
ders bei hohen Dosen im Bereich von elnigen um sehr stark ausgepragt. Im
Bereich von 10? yum nimmt die Steigung ab, und die Rauheit nihert sich
einem Sattigungswert. Fiir kleine MeBlédngen streben die Kurven einem ein-
heitlichen Minimalwert zu. Bei Abb. 11.13 ist allerdings zu beachten, dafl
der Spitzenradius des Profilometers ca. 20 pum betragt. Beim Vergleich der
beiden Abbildungen fallt auf, daB die Rauheitswerte der RTM-Messungen
im allgemeinen etwas grofer sind. Diese Tatsache ist nicht auf einen Skalie-
rungsfehler zuriickzufiihren, sondern liegt daran, daB der Rauheitswert von
der Auflésung abhéngig ist. In Abb. 11.14 sind noch einmal Rauheitswerte
aus RTM- und Dektakmessungen bei zwei verschiedenen Auflésungen dar-
gestellt. Dektak 1 wurde mit einer Schrittweite von 4 pm und Dektak 2 mit
einer Schrittweite von 30 um aufgenommen. Die niedrigen Werte von Dektak
2 sind sehr auffallend. Die die Rauheit pragende Nadelstruktur konnte bei
dieser Schrittweite nicht mehr aufgelst werden, wodurch die Rauheitsampli-
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Abbildung 11.12: Rauheit von Kr-implantiertem Titan. RTM-Messungen
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Abbildung 11.13: Rauheit von Kr-implantiertem Titan, Profilometermessun-
gen
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Abbildung 11.14: Rauheit von Kr-implantiertem Titan in doppelt logarith-
mischem Mafstab, RTM- und Profilometermessungen. Schrittweite: RTM]:
65 nm, RTM2: 130 nm, Dektakl: 4 pm, Dektak2: 30 ym

tude erniedrigt wird. Auch bei den RTM-Messungen findet sich im oberen
MeSBlangenbereich eine gréfere Rauheit be; groferer Auflssung (RTM 1).

11.4 Hértemessung

In Abb. 11.15 sind die Ergebnisse der Hértemessung in Abhéangigkeit von
der implantierten Dosis bei einer Priifkraft von 50 mN aufgetragen. Dies
entspricht einer Eindringtiefe von etwa 1 pm.

Bis zu einer Dosis von 1 - 1017 Ionen/cm? ist eine Hartesteigerung von etwa
25 7% zu beobachten. Danach weisen die Mefwerte eine grofie Streuung auf.
Hier spielt wahrscheinlich die grofle Rauheit der Proben eine Rolle, die ver-
hindert, daB der Probenkérper gleichméBig in das Material eindringen kann.
Ein dhnliches Verhalten der Mefwerte wurde auch bei gréferen Priifkriften
beobachtet.
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Abbildung 11.15: Universalharte von implantiertem Titan in Abhangigkeit
von der Dosis, Priifkraft 50 mN

11.5 Diskussion

Die qualitativen und quantitativen Ergebnisse lassen sich folgendermafien
zusammenfassen:

Die Implantation mit hoher Dosis bewirkt folgende topographischen Verande-
rungen:

o Eine Anhebung des gesamten implantierten Bereiches
e Ein deutliches Hervortreten der Korngrenzen

o Ein deutliches Hervortreten einer Nadelstruktur, welche die Kornstruk-
tur oft iiberlagert

Der Volumenanstieg der implantierten Zone und der Rauheitsanstieg zel-
gen dhnliche Werte, wie die in einer vorhergehenden Versuchsreihe gefunde-
nen [Ga 91]. Eine shnliche Struktur der Oberfliche, mit einem geringeren
Rauheitsanstieg, fanden auch Vredenberg et al. [Cu 88] [Vr 89] nach 1 MeV

Stickstoff-Implantation.

Oberflichenstrukturen wie die hier beobachteten treten oft bei einer Waiarme-
behandlung von Titan auf. Titan liegt bis zu einer Temperatur von 880 %C
in der hexagonalen a-Phase vor, oberhalb dieser Temeratur in der ku-
bisch raumzentrierten [-Phase. Nach einer Warmebehandlung oberhalb
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der Umwandlungstemperatur zeigt sich beim Abkiihlen der B/Q-Uberga,ng
in einer nadelférmigen Aufrauhung der Oberfliche (Korbgeﬂechtgefﬁge).
Die Ausprigung der Struktur hingt dabei auch vom Vorhandensein a-
stabilisierender Elemente (2. B. Sauerstoff) oder S-stabilisierender Elemente
(z. B. Eisen) ab [Zw 74]. Die Bestrahlung hat hier offensichtlich zu einer
solchen lokalen Temperaturerhghung gefithrt, daf8 eine Phasenumwandlung
stattfinden konnte.

Als weitere Wirkung der Bestrahlung kénnen folgende Prozesse angenommen
werden:

o Préferentielles Sputtern an Korngrenzen und Bereichen geringerer
Harte

e Anhebung des gesamten implantierten Bereiches durch implantiertes
Material und Bildung von Schiden im Inneren der Probe

Ausgepragte Spuren von Strahlenschiden an der Oberfliche wurden nicht
gefunden. Man kénnte sich vorstellen, daf eine Uberlagerung einzelner Ein-
schu8hiigel oder -krater eine allgemeine Aufrauhung der Oberfiche im nm-
Bereich bewirkt. Wie die Abb. 11.9 und 11.10 zeigen, ist dies jedoch nicht der
Fall. Die Oberfliche ist in diesem Bereich sehr glatt. Dies 4Bt sich aus der
oben angefiihrten Phasenumwandlung verstehen. Méglicherweise kann aber
als weiterer Proze$ noch ein glittender Effekt als Wirkung der Bestrahlung
angenommen werden. Ein allgemeiner Gléttungseffekt von 1 MeV N+-Ionen
auf anodisch gewachsene Aluminium-Filme wurde z. B. in [Da 89] gefun-
den. Aufgrund der Temperaturabhangigkeit des Glattungseffekts wurde hier
Oberflichendiffusion als dominanter ProzeB ausgeschlossen und in erster Li-
nie nukleares und/oder elektronisches Sputtern fiir den Effekt verantwortlich
gemacht.

Das durch das implantierte Material und die induzierten Schiden vergroflerte
Volumen kann sich nicht in horizontaler Ebene ausdehnen, sondern nur senk-
recht zur Oberflache. Daher sind in der horizontalen Ebene Druckeigenspan-
nungen zu erwarten und senkrecht dazu Zugeigenspannungen. Dieses Ver-
halten wurde in [Gi 91] nachgewiesen. Der Anstieg der Hirte konnte hier
mit einer Zunahme der Druckeigenspannungen bei steigender Dosis korre-
liert werden.

Der Tunnelkontakt und die Auflésung war im implantierten Bereich generell
besser als im unbehandelten Bereich. Offenbar wurde durch die Implantation
der stérende Oxidfilm beseitigt und konnte sich nicht wieder etablieren.
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Untersuchungen zum Effekt einzelner loneneinschiisse auf Festkorperober-
flichen wurden an hochorientiertem pyrolitischem Graphit (HOPG) durch-
gefithrt. Frische Lagen lassen sich leicht durch Abziehen mit Klebeband
praparieren und sind {iber weite Bereiche atomar glatt, wodurch sich ex-
perimentell herbeigefiihrte Veranderungen der Oberflache leicht detektieren
lassen. Mit diesen Eigenschaften ist Graphit quasi zur Modellsubstanz der
Tunnelmikroskopie geworden und bietet sich ideal zur Erforschung der Wir-
kung hochenergetischer Teilchen auf Oberflichen an. Die Implantation er-
folgte im oben beschriebenen Beschleuniger bei einem Druck von 1-107°
mbar. Implantiert wurden N+-Ionen mit einer Energie von 630 keV und ei-
ner Dosis von 5-1012 Tonen/cm?, dies entspricht einem EinschuB pro 20 nm?.

12.1 Meflergebnisse

Die RTM-Messungen wurden mit einem Tunnelstrom von etwa 1 nA dPrch—
gefiihrt. Die Tunnelspannung lag bei 50-100 mV. Abb. 12.1 zeigt ein Uber-
blicksbild mit EinschuBspuren.

Abbildung 12.1: Einschufispuren von N-Ionen auf HOPG
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Die Verteilung der Einschiisse auf der Oberfliche war statistisch, die Ab-
bildung zeigt einen Bereich relativ groBer Dichte. Es sind unregelmafig ge-
formte, lingliche Hiigel mit einer GréBe von etwa 3-7 nm und einer Héhe
von 1-2 nm sowie einige Griben zu erkennen.

Bei héherer Auflésung wird die Detailstruktur der Hiigel deutlich (Abb.12.2
und 12.3).

Auf der Spitze des Hiigels befindet sich ein Bereich ohne erkennbare Struktur.
Hierbei konnte es sich um eine amorphe Zone handeln. In der Umgebung
dieser Zone findet sich oft, ein Ubergangsbereich, in dem die Atome zwar noch
separierbar sind, aber gegeniiber dem ungestorten Gitter vergréfert wirken.
Bei gréferen Hiigeln bilden diese oft eine Uberstruktur, die noch einige nm
in der Umgebung des Hiigels zu beobachten ist (Abb. 12.4). Sie wurde jedoch
nicht bei allen Messungen beobachtet.

Die Uberstruktur ist etwa 30° gegeniiber dem ungestorten Gitter geneigt und
hat eine Gitterkonstante von 0,38 nm. In Abb. 12.5 sind die entsprechenden
Fourierkomponenten von Abb. 12.4 abgebildet.

Die oft zu beobachtenden dunklen Streifen und Vertiefungen rechts und links
der Hiigel treten jeweils nur in Scanrichtung auf und lassen sich damit als
Artefakte klassifizieren. Abb. 12.6 zeigt die Form eines Einschuhiigels im
Profil. Deutlich ist die asymmetrische Form zu erkennen. Die Pfeile deuten
eine mégliche Entstehung des Hiigels durch ein einseitiges Hervortreten eines
Oberflichenbereiches an.

Neben grofien Hiigeln finden sich auch kleine Einschuispuren, die nur sehr
begrenzte Stérungen der Gitterstruktur hervorrufen (Abb. 12.7).
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auf HOPG, Detailstruktur

Abbildung 12.3: Einschufihiigel von N-Ionen
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Abbildung 12.4: EinschuBhiigel eines N-Tons auf HOPG mit Uberstruktur
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Abbildung 12.5: Fouriertransformierte eines EinschuBhiigels mit Uberstruk-
tur, a: Uberstruktur, b: ungestértes Graphitgitter
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Abbildung 12.6: Einschufhiigel von einem N-Ion auf HOPG, Profillinie
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Abbildung 12.7: Kleine Einschufispur von einem N-Ion auf HOPG
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12.2 Diskussion

Das Auftreten von Hiigeln als Ergebnis von IonenbeschuB ist typisch fiir
Graphit und wurde bei verschiedenen Energien beobachtet: bei He-, Ne- und
Ar-Tonen im Bereich von 1-500 eV, also im Bereich der Eindringschwelle
[Ka 92], bei 20 keV C*-Ionen [Co 90], bei 50 keV Ar+ und 150 keV Xe+-
Ionen [Po 89] [Po 91] und bei 3 GeV Au-Tonen [Ke 91]. Es kann als der erste
Schritt zu der bei hohen Dosen auftretenden makroskopischen Volumenznde-
rung angesehen werden [Po 91]. Im Gegensatz dazu wurden auf den Halblei-
teroberflichen Si(100) und Pb5(100), bei BeschuB mit As*- und Ge*-Tonen
im Bereich von 20 keV bis 1 MeV, Krater gefunden [Wi 89].

Das Auftreten von Oberflichendefekten be; Energievon 3 GeV zeigt, daf auch
die elektronische Wechselwirkung zur Schadensentstehung beitragt, da in die-
sem Energiebereich der nukleare Energieverlust vernachlissigbar ist [Ke 91].
Die beobachteten Spuren sind das Ergebnis einer komplexen Wechselwirkung
des eingeschossenen Ions mit dem Graphitgitter im Inneren der Probe. Das
eindringende Ion bildet entlang seinem Weg durch das Target eine leerstellen-
reiche Zone, die von einem Bereich mit hoherer Dichte an Zwischengitterato-
men umgeben ist. Leerstellen und Zwischengitteratome konnen sich zu Clu-
stern zusammenfinden und sich in dichtgepackten Ebenen anordnen. Durch
diesen Prozef§ werden also lokal zusitzliche Ebenen mit Leerstellen bzw. Zwi-
schengitteratomen eingefiihrt, die zu Verspannungen im Gitter fithren. Die
Relaxation des Gitters aufgrund dieser Spannungen fiihrt dann zur Krater-
bzw. Hiigelbildung. Die beobachteten Hiigel sind meistens langlich und asym-
metrisch geformt. Man kann sich daher vorstellen, daff an der steilen Kante
eine Art Riflinie vorliegt, an der die aufgebauten Spannungen sich durch
Anheben der Oberfliche relaxieren konnten, wie in Abb. 12.6 skizziert.

Der zentrale strukturlose Bereich scheint dagegen dem zentralen Spike-
Bereich zu entsprechen, der eine amorphe Zone hinterldBt, in welcher die
Elektronendichte unregelméBige Verinderungen aufweist, so daB keine ato-
mare Struktur mehr zu erkennen ist. Daher geht bei Fluenzen > 104
Ionen/cm?, wo eine Uberlappung der einzelnen Spikes auftritt, die atomare
Auflésung ganzlich verloren [Co 90].

Die auftretenden Uberstrukturen sind als Anpassung der Oberflachenlage
an die durch die inneren Spannungen hervorgerufenen Aufwerfungen zu ver-
stehen. Es ist jedoch nicht ohne weiteres klar, ob diese Uberstruktur auch
einer realen Verénderung des Gitters entspricht, da mit dem RTM ja nur
die elektronische Zustandsdichte detektiert wird. Uberstrukturen der Form
(V3 x v/3)R 30° wurden z. B. auch in der Umgebung von adsorbierten Pla-
tinatomen gefunden [Xh 91]. Sie konnten dort quantitativ als Uberlagerung
des Graphitgitters mit einer lokalen periodischen Ladungsdichtemodulation
(PCDM), also als rein elektronischer Effekt, erklirt werden. Die Tatsache,
daB die Uberstruktur nicht bei allen Messungen beobachtet wurde, spricht
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ebenfalls fiir einen transienten, elektronischen Effekt. Im Gegensatz dazu in-
terpretieren Porte et al. die Oberflichenveranderungen als Ergebnis einer Ul-
traschallschockwelle, die durch die Kollisionskaskade erzeugt wurde [Po 91].
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13 Titannitridschichten

Ein Hauptanwendungsgebiet des hier entwickelten RTMs bildet die Unter-
suchung diinner PVD-Schichten. Bei den PVD(physical vapor deposition)-
Verfahren werden die Schichten physikalisch aus der Gasphase abgeschieden.
Die Schichtmaterialien kénnen thermisch verdampft oder durch Ionenbeschuf
zerstaubt werden.

Bei den hier untersuchten Titannitridschichten wurde das Titan von einer
Magnetronkathode durch ein Argon-Plasma zerstiubt. Mit dem zusétzlich
eingelassenen Stickstoff schlagen sich die zerstiubten Titanatome als Titan-
nitridschicht auf dem Substrat nieder. TiN gehért zu den Hartstoffschichten,
die oft aus Nitriden, Carbiden, Oxiden oder Boriden von Elementen der IV.
bis VI. Nebengruppe des Periodensystems gebildet werden und im Grenz-
bereich zwischen Metallen und Keramik liegen [KI 86]. TiN ist jedoch noch
leitfahig und kann daher mit dem Tunnelmikroskop direkt untersucht werden.

TiN-Beschichtung wird schon seit einigen Jahren im industriellen MaBstab
zur Behandlung von Bauteil- und Werkzeugoberflichen angewendet. Hiermit
kénnen z. B. bei Bohrern und Frisern deutlich erhéhte Standzeiten erreicht
werden [Ho 86]. Neben der Schichtstruktur tragen vor allem auch die Eigen-
spannungen zum Verhalten der Schicht bei.

13.1 Strukturzonenmodell

Fir die Abhangigkeit der Schichtstruktur von der Substrattemperatur wurde
von Movchan und Demchishin [Mo 69] ein Strukturzonenmodell entworfen,
das spéter von Thornton [Th 74] erweitert wurde. Abb. 13.1 zeigt das Modell
von Thornton. Die Schichtstruktur ist in Abhéngigkeit von dem Verhiltnis
Substrattemperatur zu Schmelztemperatur (des Schichtmaterials) T'/T,, und
dem Sputtergasdruck (Argon) py dargestellt.

Bei niedriger Temperatur ist die Diffusionsneigung der adsorbierten Atome
gering. Die durch die Oberflichenrauheit des Substrats und der aufwach-
senden Schicht hervorgerufenen Abschattungseffekte kénnen nicht ausgegli-
chen werden, so daf8 auf den entstehenden Keimen die Schicht nadelférmig
aufwachst, wobei mit zunehmender Schichtdicke die Substratrauheit ausgegli-
chen wird und die Nadeln sich nach oben hin verbreitern. Sie haben die Form
von auf der Spitze stehenden Kegeln mit gewdlbter Oberfliche. Die Schicht
bildet also eine porése nadelférmige Struktur. Dies ist das Kennzeichen der
Zone 1. Bei hohen Argondriicken reduzieren adsorbierte Gasatome weiterhin
die Beweglichkeit der Adatome, so da8 sich auch bei héheren Temperaturen
die Nadelstruktur der Zone 1 entwickelt. Durch die geringe Beweglichkeit
bleibt die Defektdichte grof und hat innere Spannungen zur Folge.
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Abbildung 13.1: Strukturzonenmodell nach Thornton [Pu 89]

Die Zone T bildet einen Ubergang (transition) zwischen Zone 1 und 2. Die
Atome haben genug Energie, um die Abschattungswirkung teilweise zu kom-
pensieren. Die Schichtstruktur wird dadurch dichter und hat ein faserformiges
Aussehen.

In der Zone 2 ist die thermische kinetische Energie so groB, dafi die
Oberflichendiffusion fiir das Wachstum dominant wird. Die Kristallisations-
keime konnen gleichmaBig weiterwachsen, so daB die Schicht einen sidulenar-
tigen Aufbau erhalt und die Zwischenrdume kleiner werden. Mit steigender
Temperatur steigt der Saulendurchmesser.

In der Zone 3 ist die Temperatur schlielich so grof}, daf Volumendiffusion
auftritt und den Wachstumsverlauf bestimmt. Es entsteht ein rekristallisier-
tes dichtes Gefiige.

13.2 Eigenspannungen

Beim Herstellungsproze8 konnen in den Schichten mehr oder weniger grofie
innere Spannungen entstehen, die durch entsprechende Gitterdehnungen her-
vorgerufen werden. Diese werden formal durch den Dehnungstensor €; be-
schrieben, dessen Elemente die Verschiebung einer Ebene mit der Normalen
u in die Richtung z angeben.

1 (Ou; Ou;
=3 (52+ ) i
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Die Indizes ¢ und j durchlaufen die drei Raumrichtungen, so daf e eine 3x
3-Matrix bildet, von deren neun Elementen allerdings nur sechs unabhingig
sind (61‘]' = Cji).

Diese Spannungen kénnen zum einen aus den unterschiedlichen thermischen
Ausdehnungskoeffizienten von Substrat- und Schichtmaterial resultieren und
werden daher als thermische Spannungen bezeichnet. Wird die Schicht bei
der Temperatur T, hergestellt und hat sie anschlieflend die Temperatur 77,
so betrégt die Dehnung et?

T
et = / [schicht(T') — ctsubstrar(T)] dT, (13.2)
T

0
wobei a die Warmeausdehnungskoeffizienten bezeichnet.

Daneben existiert eine ganze Klasse von intrinsischen Spannungen, die ver-
schiedene Ursachen haben kénnen. Hier wiren zu nennen: unterschiedliche
Gitterkonstanten von Substrat und Schicht, Korngrenzenverinderungen in
der Schicht oder Einbau von Fremdatomen. Die intrinsischen Spannungen
hdngen sehr stark von den Herstellungsparametern ab wie Herstellungsart,
Druck, Wachstumsrate, Substrattemperatur etc.. Die verschiedenen Ursa-
chen wirken meist in einer sehr komplexen Art und Weise zusammen, so daf
man hier schwerlich allgemeine Abhéngigkeiten angeben kann.

Gitterdehnungen lassen sich mit Hilfe der Réntgendiffraktrometrie nachwei-
sen, mit welcher der Netzebenenabstand D(hkl) einer Netzebenenschar (hkl)
bestimmt werden kann. Ist der Netzebenenabstand Do(hkl) des dehnungs-
freien Materials bekannt, so 1a8t sich die Gitterdehnung €y, (hkl) einer Win-
kellage aus den Reflexionswinkeln 0(hkl) des gedehnten und o(hkl) des un-
gedehnten Gitters bestimmen:

D(hkl) — Do(hkl)
Do (hEl)

epp(hkl) = = — cot(fo(hkl)) (B(hkl) — Bo(hkl)). (13.3)

Hierbei bezeichnet % den Azimut und ¢ die Verkippung der Netzebenennor-
malen in Bezug auf die Oberflichennormale. Zur Bestimmung des vollstindi-
gen Dehnungstensors miissen mindestens sechs verschiedene @i)-Richtungen
gemessen werden. Aus den €,y (hkl) bezogen auf die einzelnen Netzebenensy-
steme konnen dann die gemittelten Komponenten (e;;) des Dehnungstensors
im Probensystem errechnet werden. Durch Variation des Einfallswinkels ¥
kann die Dehnung in verschiedenen Tiefen 7(7) der Probe bestimmt werden.
Abb. 13.2 illustriert die geometrischen Verhaltnisse.
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Abbildung 13.2: Lage der reflektierenden Netzebenen
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13.3 Probenpriparation

Als Substrat wurde der Hochleistungsschnellarbeitsstahl (HSS) S6-5-2
gewédhlt. Vor dem Beschichten wurden die Proben feingeschliffen (bis
Kérnung 1000) und mit Al,Os und Diamantpaste poliert, bis die Sub-
stratrauheit unter 0,1 um lag. AnschlieBend erfolgte eine Entmagnetisie-
rung und Entfettung durch Reinigung im Ultraschallbad mit Trichlorathylen
und Aceton. Vor dem Beschichten wurden Proben und Target noch durch
Sputtercleaning behandelt. Die Beschichtung erfolgte in einer Magnetron-
Kathodenzerstdubungsanlage mit einem runden Titantarget (Durchmesser
75 mm) bei einem Abstand von 56 mm zum Substrat. Die Sputterlei-
stung betrug 177 Watt. Eine Bias-Spannung wurde nicht angelegt. Der Sub-
strattrager war mit Wasserkiihlung und elektrischen Heizwendeln ausgestat-
tet, so daf} die Substrattemperatur variiert werden konnte. Sie wurde mit
einem NiCr/Ni-Thermoelement, das sich in direktem Kontakt mit dem Sub-
strat befand, kontrolliert. In dem untersuchten Probensatz wurden die Sub-
strattemperatur 7" und der Gesamtdruck p variiert. Das Partialdruckverhalt-
nis von Stickstoff zu Argon (py, /Par) wurde konstant gehalten. In Tabelle
13.1 sind die Beschichtungsparameter zusammengefafit.

Probe | T |T/T,.| »p PN, /Dar t X = N/T:
Nr. | [°C] | [Pa] [pm]
500 0,4 |05 0,042 0,80 1,090
400 [ 0,35 | 0,5 0,042 0,81 1,137
260 | 0,27 | 0,5 0,042 0,88 1,131
150 | 0,22 | 0,5 0,042 0,98 1,133
20 0,15 | 0,5 0,042 0,95 1,092
500 0,4 1,7 0,042 0,64 0,878

S| Y | W DN =

Tabelle 13.1: Beschichtungsparameter: Substrattemperatur 7', Schmelztem-
peratur T,,, Gesamtdruck p, Partialdruckverhltnis PN, /Par, Schichtdicke ¢,
Stéchiometrisches Verhaltnis N/T

13.4 REM-Messungen

Die Proben wurden auf der Oberfliche und an Bruchkanten mit dem Ra-
sterelektronenmikroskop untersucht. Die Abb. 13.3 und 13.4 zeigen den Un-
terschied im Schichtaufbau zwischen Probe 1 (T/Tam = 0,4) und Probe 5
(T/Tm = 0,15). Wahrend Probe 5 noch einen nadelférmigen Schichtauf-
bau zeigt, ist bei Probe 1 eine faserformige Struktur zu erkennen. Die Kopfe
der nadelférmigen Kristallite von Probe 5 zeigt Abb. 13.5. Mit zunehmender
Substrattemperatur werden diese Kristallite grofler, und die runden kompak-
ten Kopfe wachsen zu groferen, unregelméBigen Strukturen zusammen, wie
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Abbildung 13.3: REM-Aufnahme der Bruchkante einer TiN-Schicht, Probe
5 T/Tm =0,15

Abbildung 13.4: REM-Aufnahme der Bruchkante einer TiN-Schicht, Probe

1, T/Tm =0,4
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in Abb. 13.6 (Probe 2, T/Ty = 0,35) und Abb. 13.7 (Probe 6,7/Tp = 0,4)

zu sehen.

Abbildung 13.5: REM-Aufnahme einer TiN-Schicht, Probe 5, T/Ty = 0,15
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Abbildung 13.6: REM-Aufmahme einer TiN-Schicht, Probe 2, T'/Tm = 0,35

Abbildung 13.7: REM-Aufnahme einer TiN-Schicht, Probe 6, T'/Tm = 0,4
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13.5 RTM-Messungen

Die RTM-Bilder (Tunnelspannung: 100-300 mV, Tunnelstrom: 1 nA) zeigen
deutlich die aus den verschiedenen Herstellungstemperaturen resultierenden
Strukturunterschiede. Bei Probe 5 (T/Ty = 0,15, Abb. 13.8) sind die ein-
zelnen Kopfe der Nadeln deutlich zu erkennen. Probe 1 (T/Tar = 0,4, Abb.

Abbildung 13.8: RTM-Messung einer Titannitridschicht, Probe 5, T[Ty =
0,15

13.9) zeigt dagegen die groferen, unregelméBigen Strukturen. Probe 6, die bei
derselben Substrattemperatur wie Probe 1, aber bei héherem Gesamtdruck
hergestellt wurde, zeigt eine shnliche Struktur (Abb. 13.10). Zwischen den
Kristalliten bleiben oft schmale, aber sehr tiefe Spalten oder Lécher stehen

(Abb. 13.11).
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er Titannitridschicht, Probe 1, T/Tu =

Abbildung 13.9: RTM-Messung ein
0,4

Abbildung 13.10: RT M-Messung einer Titannitridschicht, Probe 6, T/Tm =

0,4
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Abbildung 13.11: RTM-Messun
0,4

g einer Titannitridschicht, Probe 6, /Ty =
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13.6 Riintgenuntersuchung

Die Proben wurden réntgenographisch mit einem Diinnschichtdiffraktometer
in Seemann-Bohlin-Geometrie untersucht [Ze 93]. Es wurde bei allen Proben
nur eine gut kristallisierte TiN-Phase nachgewiesen. Andere Phasen, wie etwa
Ti,N, traten nicht auf. Abb. 13.12 zeigt die Abhangigkeit des Dehnungsten-
sors € von der Substrattemperatur 7. Mit Ausnahme von T = 20°C zeigen die

3.0 —T T T T 1 ' T 7

_3'0 \ 1 1 1 1 1 1 1 i 1 !
0 100 200 300 400 500 600

T (°C)

Abbildung 13.12: Komponenten e11(%), €22(+) und es3(0) in Abhangigkeit von
der Substrattemperatur T der Proben 1-5, bei vy =3°

Tensorkomponenten das gleiche Vorzeichen und anndhernd denselben Betrag.
Bei T = 500°C gehen die Druckdehnungen in Zugdehnungen {iber. Probe 6
(T = 500°C), die bei hoheren Druck (p = 1,7 Pa) hergestellt wurde, liegt
wieder im Bereich von Druckdehnungen. Die Proben zeigen weiterhin, mit
Ausnahme von T = 20°C, nur eine geringe Variation der Dehnung mit der
Probentiefe. Die thermischen Dehnungen liegen nach Gl. 13.2 bei maximal
¢th = —0,002 fiir T = 500°C.

13.7 Weitere Messungen

Hirtemessungen ergaben eine Zunahme der Harte mit der Substrattempera-

tur, die bei T = 500°C wieder leicht zuriickgeht (Abb. 13.13).

Um ein tiefenabhangiges Konzentrationsprofil zu ermitteln, wurden die Pro-
ben mit Sekundarionenmassenspektroskopie (SIMS) untersucht. In Abb.
13.14 ist das Konzentrationsprofil von Probe 1 zu sehen. Die Ti- und N-
Konzentration bleibt iiber die gesamte Schichtdicke konstant, ebenso die der
Fremdatome C und O. Allerdings zeigt sich an der Grenzschicht zum Substrat
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ein erhohter Sauerstoffanteil, der auf nicht vollstandige Sputter-Reinigung
suriickzufiihren ist. Aufgrund der Affinitat von Sauerstoff zu Eisen und Ti-
tan tauscht die SIMS-Messung hier auBerdem eine erhohte Konzentration der
beiden Metalle vor.

13.8 Diskussion

Die untersuchten Schichten wiesen bei niedrigen Temperaturen ein na-
delformiges Wachstum auf, das bei hoheren Temperaturen in eine fa-
serférmige Struktur {ibergeht. Die Substrattemperaturen bewegten sich von
T = 20°C entspr. T/Ty = 0,17 bis T = 500°C entspr. T/Tm = 0,4, bei
einem Druck von 0,5 Pa. Eine weitere Probe wurde bei T/Tm = 0,4 und
einem Druck von 1,7 Pa hergestellt. Mit diesen Werten lassen sich die Er-
gebnisse in das Strukturzonenmodell von Thornton einordnen und liegen in
dem Ubergangsbereich von Zone 1 zu Zone T. Die Aufnahmen mit dem Ra-
sterelektronenmikroskop und dem Rastertunnelmikroskop zeigen eine recht
gute qualitative und quantitative UIbereinstimmung. Mit dem RTM konnte
cine hohere Auflosung erzielt werden, wodurch die einzelnen Nadelkopfe und
die Korngrenzen deutlich sichtbar werden. Bei niedrigen Substrattempera-
turen (Zone 1) sind die Nadelkdpfe relativ rund, deutlich voneinander se-
pariert und von etwa einheitlicher GroBe. Bei hoheren Temperaturen (Zone
T) sind die Kdpfe durchschnittlich groBer, weisen aber eine grofere Streu-
ung auf. Die Form ist unregelméfBiger, die einzelnen Nadelkristallite wach-
sen zu groferen Faserstrukturen zusammen und gehen starker ineinander
iiber, wahrend gleichzeitig zwischen diesen Strukturen sehr schmale und tiefe
Graben oder Locher entstehen.

Bei den Dehnungen ist ein Ubergang von Druck- zu Zugdehnungen mit der
Temperatur festzustellen. Da die thermischen Dehnungen einen entgegenge-
setzten Trend erwarten lassen, sind hierfiir die intrinsischen Anteile verant-
wortlich zu machen. In gesputterten Schichten werden oftmals Druckdehnun-
gen aufgrund von eingebauten Fremdatomen beobachtet, insbesondere bei
Materialien mit hoher Sauerstoffaffinitat wie Titan [Wi 91]. Wie die SIMS-
Messungen zeigen, ist die O-Konzentration iiber die Schichttiefe konstant
hoch, und es wurden rontgenographisch keine Titanoxide ermittelt. Daher
lassen sich die Druckdehnungen auf den Einbau von Sauerstoffatomen auf
Zwischengitterplatze zuriickfithren. Die bei hoheren Temperaturen auftreten-
den Zugdehnungen lassen sich aus dem hier beobachteten Zusammenwachsen
von einzelnen Nadeln zu groferen Finheiten verstehen. Durch diesen ProzeB
gehen Korngrenzen verloren, das Volumen schrumpft und erzeugt ein Bestre-
ben des Materials, sich wieder auseinander zu bewegen [Oi 77]. Die zuneh-
mende Kompaktheit der Schichten mit der Temperatur bewirkt die beobach-
tete Zunahme der Harte. Das Auftreten von Zugdehnungen bei T' = 500°C
erklart dagegen die leichte Harteabnahme bei dieser Temperatur.
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In der vorliegenden Arbeit wurde ejn Rastertunnelmikroskop zur Anwendung
auf technische Oberflichen entwickelt und getestet. Um die komplemetéren
Anforderungen von hoher Auflésung einerseits und grofem Rasterbereich und
hoher Flexibilitit andererseits zu erfiillen, wurden zunichst zwei Wege pa-
rallel eingschlagen.

1. Konstruktion eines RTMs fiir atomare Auflésung mit Réhrchenscanner
und Z-Grobannéherung

2. Konstruktion eines RTMs fiir technische Proben mit Réhrchenscan-
ner fiir hohe Auflésung, Stapelpiezos fiir grofien Rasterweg und X,Y,Z-
Grobverstellung

Mit letzterem Modell lieB sich auch problemlos atomare Auflésung erreichen,
bei einem maximalen Rasterweg von 13 ym und einer Grobverschiebung von
6 mm. Durch die kompakte Konstruktion sind keine aufwendigen Damp-
fungsmaBinahmen erforderlich.

Neben dem mechanischen Aufbau gehéren zum Gesamtsystem noch folgende
Komponenten:

e Eine analoge Regelelektronik mit einstellbaren Parametern fiir die ver-
schiedenen GréBenordnungsbereiche.

o Computersteuerung mit flexiblen Scanparametern und automatischer
Grobanniherung.

® Eine Spitzenitzanlage zur Herstellung von optimal geformten Spitzen
fiir technische Oberflachen.

Weiterhin wurde ein Bildverarbeitungsprogramm entwickelt, das die wichtig-
sten Funktionen zur Visualisierung von RTM-MeBdaten aufweist:

3D-Darstellung in verschiedenen Darstellungsarten

Filterméglichkeiten -

FFT (Fast Fourier Tranéformation)

e Hysteresekorrektur

Moderne Benutzeroberflache und arbeitserleichternde Programmfunk-
tionen
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Zur quantitativen Analyse der Daten wurde das MaB der technischen Rau-
heit modifiziert und als Funktion der MeBlange betrachtet, um Rauheiten in
verschiedenen Grofienordnungen zu differenzieren.

Mit dem beschriebenen RTM wurden drei aktuelle Beispiele technischer
Oberflichen untersucht.

1. Technisches Titan, implantiert mit Krypton-lonen der Energie 3,78
MeV und verschiedenen Dosen im Bereich von 107 Tonen/ cm?.

Mit steigender Dosis konnte ein Anstieg des Volumens und ein Anstieg
der Rauheit festgestellt werden. Der Anstieg der Rauheit ist mit dem
Hervorteten einer neuen nadelartigen Kristallitstruktur (Korbgeflechts-
truktur) verbunden. Ein Rauheitsanstieg im nm-Bereich durch Spuren
von Strahlenschéden konnte nicht beobachtet werden. Die Wirkung der
Tonen scheint daher an der Oberflache in praferentiellem Sputtern von
Bereichen geringerer Hérte zu bestehen, wahrend der Volumenanstieg
durch Strahlenschiden im Inneren der Probe hervorgrufen wird. Ein
Anstieg der Harte von etwa 95 % konnte nachgewiesen werden.

9. Hochorientierter Graphit, implantiert mit Krypton-lonen der Energie
3,78 MeV und einer Dosis von 5.10'2 lonen/cm®.

Der Effekt hochenergetischer Jonen konnte hier auf atomarer Ebene
beobachtet werden. Es bilden sich Hiigel mit einer Hohe bis zu etwa
3 nm und einer Breite von ca. 5 nm. Die Hiigel sind meistens langlich
und asymmetrisch geformt, indem sie auf einer Seite sehr steil abfallen.
Am Rand des Hiigels sind die elektronischen Oberflachenstrukturen oft
vergrofert, oder es bilden sich Uberstrukturen. Es ist noch nicht klar,
ob dies auf eine Veranderung der atomaren Struktur zuriickzufiihren
ist oder nur ein elektronischer Effekt ist. In der Mitte der Hiigel ist oft
ein Bereich ohne erkennbare Struktur zu beobachten. Hier handelt es
sich wahrscheinlich um eine amorphe Zone, die von der direkten Spur
des Tons herriihrt. Die Entstehung der Hiigel kénnte dagegen eine Folge
von induzierten Gitterspannungen in Richtung der Oberflichennorma-
len sein, die bewirken daB die Oberflache an einer Stelle aufreift und
einige Atomlagen nach oben gedriickt werden, wodurch die Spannungen
relaxieren konnen.

3- Magnetron—Kathodenzerstéubte Titannitridschichten auf Stahl

Die Schichtstruktur wurde in Abhingigkeit von der Substrattempera-
tur untersucht. Bei niedrigen Temperaturen (T = 20°C) zeigte sich ein
poroser nadelformiger Schichtaufbau, wahrend fir héhere Temperatu-
ren (bis T = 500 °C) ein Ubergang zu einer kompakteren, faserféormigen
Struktur stattfindet. Dieses Verhalten 138t sich mit dem Strukturzo-
nenmodell von Thornton einordnen und verstehen. Rontgenographisch
wurde das Vorhandensein von Druckdehnungen bei allen Proben, aufler
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bei T' = 500°C, wo leichte Zugdehnungen auftraten, nachgewiesen. Mit
zunehmender Kompaktheit der Schichten geht auch eine Zunahme der
Harte einher. Lediglich bei 7' = 900°C zeigt sich wieder eine leichte
Harteabnahme, die wahrscheinlich mit den auftretenden Zugdehnun-
gen zusammenhéngt.

Mit dem in dieser Arbeit entwickelten RTM lieBen sich die gestellten An-
forderungen zur Untersuchng technischer Oberflichen erfiillen. In der Ent-
wicklungsarbeit traten keine prinzipiellen, aber eine Fiille von technischen
Detailproblemen auf, die zu lésen waren.

Allgemein 148t sich sagen, dafl man die technischen Probleme des RTMs
(Mechanik, Elektronik, Steuerung) heute gut im Griff hat. Das Hauptproblem
ist das genaue Verstandnis der Wechselwirkung zwischen Spitze und Probe
und daraus zu entwickelnde Methoden, um die Zuverlassigkeit der Messungen
zu verbessern.
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A Klassische Behandlung des elastischen
Zweierstofles

Wir betrachten zwej Teilchen mit den Massen m1 und m; (s. Abb.A.1). Das
erste Teilchen bewege sich mit der Geschwindigkeit vy auf das zweite Teilchen
zu, dessen Anfangsgeschwindigkeit gleich Null sei. Die Geschwindigkeiten
nach dem StoB seien v1 bzw. vy, die Ablenkwinkel von der Bahn des einfal-
lenden Teilchens % und Y. Den Abstand p bezeichnet man als Stoparameter.

Abbildung A.1: StoBvorgang im Laborsystem

Hiermit lassen sich die Sitze von der Energieerhaltung
1 2_ 1 2, 1 2
Eo = o Mty = 5 Mvr + 5 M2v; (A1)

und der Impulserhaltung fiir die longitudinale
M1 = M0 cos Y + myv; cos ¢ (A.2)
und die transversale Richtung schreiben
0 = myv; sin ¥ + myv, sin ®. (A.3)

Fiir das weitere Vorgehen ist es sinnvoll, den Vorgang im Massenmittelpunkt-
oder Schwerpunktsystem zu betrachten (Abb.A.2).

Die Bewegungsgleichungen kénnen dadurch auf die Bewegung einer reduzier-
ten Masse in einem Potential V(r) vereinfacht werden. Im Schwerpunktsy-
stem ist die Summe der Impulse gleich Null. Da die Anfangsgeschwindigkeit
des gestofienen Teilchens gleich Null ist, 148t sich die Geschwindigkeit v, des
Schwerpunktsystems leicht aus der Impulsbilanz bestimmen:

m1ve = (my + my)v,. (A4)
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Abbildung A.2: Stofivorgang im Schwerpunktystem

Die Grofe der reduzierten Masse M betragt

M= M2 (A.5)

my +ma
Damit 1a8t sich die Schwerpdnktgeschwindigkeit v, ausdriicken als
Vs = 'UOM/m2. (A6)

Die Geschwindigkeiten im Schwerpunktsystem ergeben sich durch einfache
Transformation:

A

by = vg — vs = VoM /M (A.7)
f)z =0—v,= —'voM/mg. (A8)

Im Schwerpunktsystem bleiben die Betrage der Geschwindigkeiten vor und
nach dem StoB erhalten, es wird lediglich die Richtung verandert. Weiterhin
miissen die Teilchen wieder in genau entgegengesetzter Richtung auseinan-
derlaufen. Wird das einfallende Ion um den Winkel © abgelenkt, so betragt
der Winkel @ fiir das gestofiene Teilchen

®=nr—-0. (A.9)
Weiterhin gilt, da 92 = vs

®=2 =7-0. (A.10)
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Zur Bestimmung der Teilchengeschwindigkeit v, benutzen wir, daf§

-1-'1)2
cosp = 2= (A.11)

8

und somit (mit GL.(A.8))
vy = 21)0M cosp. (A.12)
ma

Hiermit kann nun die beim Stof ibertragene Energie T berechnet werden

1 2 mo M

T = 5 Mav; = 7(21;0m—2 cos p)?. (A.13)
Mit Gl A.10 folgt
T =B .26 (A.14)

(mq + mg)? 2

Aus der Abbildung lassen sich die Beziehungen der Streuwinkel des Pro jektils
zwischen Labor- und Schwerpunksystem ableiten:

(vo — v,)sin O

tanJ = (A.15)

Vs + (vo — v5) cos ©

und mit (A.7)
mysin ©

tand =

(A.16)

m; —mocos O
Zur Betrachtung der Stofkinematik schreiben wir den Energieerhaltungssatz
in Polarkoordinaten. Im Schwerpunktsystem gilt

E, = %M(fz +r2%62) 4 V(r). (A.17)
Weiterhin gilt der Erhaltungssatz fiir den Drehimpuls:
Js = Mr?& = Mugp. (A.18)

Durch Einsetzen in (A.17) 1aBt sich 7 ausdriicken als

P =g (1—%:)— (g)zf. (A.19)

Schreibt man die Winkelgeschwindigkeit & in der Form

a=-2L (A.20)
r
148t sich ‘fi—‘: schreiben als
da « P
e e = . : 2
dr 7 3 (421
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Die Gleichung kann nun integriert werden. Die Winkelintegration erstreckt
sich von 7 - der Richtung des einfallenden Teilchens - bis zum Streuwinkel
O, die Integration von r von —o0 bis co oder, da es sich um symmetrische
Hyperbelaste handelt, vom minimalen Abstand rpin bis co:

G)=7r—2/ pdr _ (A.22)
n 2 (1 42— (2)°)°

Diese Gleichung ist das klassische Streuintegral.




120 B Danksagung

B Danksagung

Ich danke Herrn Prof. Dr. H. Gértner, der mir diese Arbeit ermoglicht hat.
Weiterhin gilt mein Dank allen Mitgliedern der Arbeitsgruppe Metallphysik,
die mich wihrend meiner Arbeit unterstiitzt und mir in vielen Dingen das
Leben erleichtert haben, namentlich Herrn Dr. K. Thoma, Herrn D. Kumpf,
Herrn R. Lohmann, Herrn T. Hansen und Frau E. Briihl sowie Herrn J.
Zendehroud fiir die Zusammenarbeit bei den TiN-Schichten und Herrn H. C.
Milde fiir die technische Unterstiitzung.

Dank auch an Herrn Dr. I. Rangelow, der die REM-Aufnahmen durchgefiihrt
hat.

Fir die Kooperation und die Starthilfe beim technischen Aufbau geht mein
Dank an Herrn S. Briuer und Herrn Dr. N. Sotnik vom Institut fiir Ange-
wandte Physik an der TH Darmstadt.

Fiir die finanzielle Unterstiitzung danke ich der Stiftung Volkswagenwerk und
der Gesellschaft fiir Schwerionenforschung.

Nicht zuletzt méchte ich meinen Eltern danken, die mir meine Ausbildung
ermoglicht haben und Iris fiir die Jahre.










