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1 Einleitung

Nanostrukturierte Systeme sind aufgrund der immer weiter fortschreitenden Mi-
niaturisierung der Technik in der letzten Zeit verstiarkt auf ihre elektronischen,
optischen und magnetischen Eigenschaften untersucht worden. Aufgrund ihrer
geringen Grofe treten dabei physikalische Effekte auf, die in makroskopischen
Systemen nicht zu beobachten sind. Allerdings ist es sehr schwierig mit makro-
skopischen Methoden physikalische Grofsen auf mikroskopischer Lingenskala zu
messen.

Neben der Untersuchung der magnetischen Eigenschaften von Nanostrukturen
[1, 2|, stellen auch Messungen des elektrischen Widerstandes von nanostrukturier-
ten Systemen hohe Anforderung an die Messverfahren. Ublicherweise werden mit
lithographischen Verfahren zur Messung des Widerstandes Kontakte z.B. an Lei-
terbahnen angebracht [1]. Dies ermdglicht allerdings nur eine laterale Messung
des elektrischen Widerstandes. Methoden zur vertikalen Messung von Wider-
stinden, wie sie z.B. bei Multilagenschichten in der sogenannten CPP-Geometrie
(Current Perpendicular to Plane) erwiinscht sind, stellen eine besondere Heraus-
forderung dar, da der Widerstand bei den geringen Schichtdicken und makrosko-
pischen lateralen Abmessungen zu klein ist. Um messbare Widersténde ab einer
Grofkenordnung von 1 €2 zu erreichen, werden Metalle u.a. in porésen Membra-
nen abgeschieden, deren Porendurchmesser weniger als 100 nm betragen kann
[3, 4, 5, 6]. Allerdings besteht auch hier die Schwierigkeit einzelne Nanodréihte
zu kontaktieren. Zusitzlich beeinflussen herstellungsbedingte Verunreinigungen
und Dichtenfluktuationen lings der Nanodrihte das Widerstandsverhalten. Eine
andere Methode besteht darin, Leiterbahnen gekreuzt iibereinander anzuordnen,
so dass der Widerstand der erzeugten Querschnittsflichen gut zuginglich ist [7].
Eine besonders elegante Methode zur lokalen Widerstandsmessung erfolgt mit ei-
nem Rasterkraftmikroskop (AFM, Atomic Force Microscope) unter Verwendung
einer metallisierten Spitze [8, 9]. Damit kann zusétzlich zum Widerstand auch die
Kraft auf den Punktkontakt gemessen werden. Es wird gefunden, dass bei einer
Kraft von 600n/N mit der Spitze auf einer Goldschicht ein elektrische Kontakt mit
einem Kontaktwiderstand von 112 reproduzierbar hergestellt werden kann, ohne
eine Deformation der Probe an der Kontaktstelle zu hinterlassen [8]. Vereinzelt
wurden auch Rastertunnelmikroskope (STM, Scanning Tunneling Microscope)

fiir lokale Widerstandsmessungen eingesetzt [10].
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Es ist das Ziel dieser Arbeit zu untersuchen, unter welchen Bedingungen ein
vorhandenes Rastertunnelmikroskop fiir lokale Widerstandsmessungen eingesetzt
werden kann, welchen FEinfliissen die Messungen unterliegen und wo die experi-
mentellen Grenzen dieses Verfahrens sind. Im Kapitel "experimentelle Grundla-
gen" wird darauf detailliert eingegangen. Es wird gezeigt, welche Anforderungen
an lokale Messungen des Widerstandes gestellt werden miissen. Im Kapitel "Er-
gebnisse und Diskussion" wird das Verfahren an Goldschichten und Gold-Dots

getestet und aufgezeigt, wo die Grenzen des Verfahrens liegen.
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2 Theoretische Grundlagen

2.1 Das Rastertunnelmikroskop
2.1.1 Theoretische Grundlagen zum Tunneleffekt

Grundlage des Rastertunnelmikroskops ist der quantenmechanische Tunneleffekt,
bei dem Elektronen einen Potenzialwall, der klassisch nicht iiberwunden wer-
den kann, durchdringen. Diese Erscheinung kann nur mit der Quantenmecha-
nik erklirt werden und mit Hilfe der 1926 von Erwin Schrodinger aufgestellten
Schrodinger-Gleichung berechnet werden. Hier wird einem quantenmechanischen
Teilchen mit dem Impuls p eine Wellenlénge A\ = h/p zugeordnet und durch eine
komplexwertige Wellenfunktion beschrieben. Das Betragsquadrat der Amplitu-
de entspricht dabei der Aufenthaltswahrscheinlichkeitsdichte des Teilchens. Die
quantenmechanische Betrachtung ergibt, dass auch im fiir das Teilchen klassisch
verbotenen Bereich eine Wahrscheinlichkeit existiert, dieses dort anzutreffen. Da-
durch kénnen Teilchen einen Potenzialwall durchdringen, welcher klassisch nicht
iiberquert werden kann. Diese Moglichkeit wird Tunneleffekt genannt. Dieses ist
schematisch in Abb. 1 dargestellt nach [11]. Ein Teilchen mit der Energie E wird

A 4 v
freie Wellenausbreitung ~ Barriere  freie Wellenausbreitung

Abbildung 1: Schematische Darstellung des Tunneleffektes nach [11].

durch eine Welle beschrieben, welche von links auf einen Potenzialwall mit der
Energie eU > F trifft. Nach einer klassischen Betrachtung wiirde das Teilchen am
Potenzialwall reflektiert werden und kénnte diesen somit nicht durchdringen. Die
Lésung der zeitunabhéngigen Schrodingergleichung jedoch ergibt vor dem Poten-
zialwall eine sinusférmige Welle, an welche sich in der Barriere eine exponentiell
abnehmende Wellenfunktion anschlieft und hinter dem Potenzialwall wiederum

in eine sinusformige Welle mit reduzierter Amplitude und gleicher Wellenldnge
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wie vor dem Wall iibergeht. Damit existiert eine Wahrscheinlichkeit, dass das
Teilchen sich auch hinter dem Potenzialwall befinden kann.

Im folgenden wird ein Potenzialtopfmodell fiir die Leitungselektronen betrach-
tet, um das Tunneln zwischen zwei Metallelektroden zu beschreiben, wie in Abb.
2 zu sehen ist. Die beiden Elektroden (1) und (2) bilden jeweils einen Potenzi-

o
(I)l \ Fy
E.. ¢ My, ‘;I“z
C I —

1 2 Ort

Abbildung 2: Potenzialtopfmodell zur Berechnung des Tunnelstroms

altopf, dessen Einteilchenzustinde bei 7' = 0 K bis zur jeweiligen Fermienergie
EF entsprechend dem Pauliprinzip mit Elektronen gefiillt sind. Die Besetzungs-
wahrscheinlichkeit der Einteilchenzustinde mit der Energie £ werden durch die
temperaturabhéngige Fermifunktion f(E,T) beschrieben. Bei T = 0 K konnen
nur Zustande bis zur Fermikante Er, bei endlichen Temperaturen durch thermi-
sche Anregung auch hohere Energiezustinde besetzt werden. Bei Metallen zeigt
die Fermifunktion vom absoluten Temperaturnullpunkt bis zur Zimmertempera-
tur nur eine geringe Temperaturabhingigkeit. Daher kann dieser Effekt fiir die
weitere Betrachtung vernachléssigt werden. Die jeweilige Austrittsarbeit ® muss
geleistet werden, um ein Elektron mit der Fermieenergie Er aus dem Metall zu
entfernen. Der Bereich zwischen den beiden Elektroden (1) und (2) stellt einen
Potenzialwall dar.

Wenn zwischen zwei angendherten Elektroden eine dufsere elektrische Span-

nung U angelegt wird (siehe Abb. 2), erfolgt eine Verschiebung der Fermienergie
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der beiden Elektroden um den Betrag eU. Dadurch fliefit ein stationérer Netto-
Tunnelstrom von der Elektrode (1) zur Elektrode (2). Der Tunnelstrom von (2)
nach (1) geht gegen Null fiir 7' = 0 K und ist fiir Zimmertemperatur vernach-

lassigbar. In erster Ordnung gilt fiir den Tunnelstrom [12]:

_ e i 2B =SB+ M PO(Ey ~ ) 1)

Dabei ist f(E) = [1+eE~Er/EBT -1 die Fermifunktion. Damit ist f(E, ) die Wahr-
scheinlichkeit fiir eine Besetzung des Einteilchenzustandes g in Metall (1) und
entsprechend 1-f(E,+eU) die der freien Zustédnde v in Metall (2). M, ist das
Tunnelmatrixelement zwischen den Zustanden W, und W, der beiden Elektro-
den und entspricht der Wahrscheinlichkeit fiir ein Tunneln zwischen diesen bei-
den Zustidnden. Die Summation erfolgt iiber alle mdglichen Zustinde der beiden
Elektroden.

Die Schwierigkeit zur Berechnung des Tunnelstromes liegt in der Bestimmung
der Tunnelmatrix M,,. Die folgend betrachteten theoretischen Ergebnisse des
Tunnelstroms zwischen der Spitze des Rastertunnelmikroskops und der Probe
gehen auf J. Tersoff und D. R. Hamann zuriick [13]. Zur Vereinfachung nehmen
die Autoren an, dass die Spitze einen halbkugelférmigen Apex mit dem Radi-
us R besitzt. Dieser hat den Abstand d von der Probe wie in Abb. 3 zu sehen
ist. Aufserdem soll die Spitzenwellenfunktion nur s-Charakter haben, also keine
Winkelabhéngigkeit zeigen. Weiterhin sollen die Spitze und die Probe die gleiche
Austrittsarbeit @ besitzen. Der Tunnelstrom ergibt sich nach einer Reihenent-
wicklung der Spitzen- und Probenwellenfunktion zu:

I 3273¢?

RO’k UD,(Ep)e™™ - |0, (ro)|*5(E, — Er) (2)

Dabei ist U die angelegte Spannung, 1/k = 7i/v/2m® die Abklinglinge, ® die
Austrittsarbeit und D, die Zustandsdichte der Spitze an der Fermikante Fp.
Die Summe entspricht der lokalen Zustandsdichte der Probe an der Oberfliche
(LDOS, local density of states), berechnet an der Fermikante und am Ort r.

Damit ist der Tunnelstrom proportional zur LDOS.



2 THEORETISCHE GRUNDLAGEN 8

Abbildung 3: Fin einfaches Modell der Tunnelspitze nach [15]

Mit der Entwicklung der Probenwellenfunktion v, folgt im weiteren fiir den
Tunnelstrom:
I ox g™ 24 (3)

Die Abklingldnge fiir Metalle liegt typischerweise in der Grofenordnung von
0,4 A. Wegen der empfindlichen exponentiellen Abhingigkeit des Tunnelstroms
vom Abstand d zwischen der Spitze und der Probe ist es mit dem STM mdoglich

eine hohe vertikale Auflssung von 0,1 A zu erreichen.

2.1.2 Funktionsprinzip des Rastertunnelmikroskops

Abb. 4 zeigt schematisch das Funktionsprinzip des Rastertunnelmikroskops [14].
Die Spitze des STM wird mit Hilfe von Piezokristallen in einem Abstand in der
GroRenordnung von wenigen A iiber die Probe bewegt, und gleichzeitig wird der
Tunnelstrom gemessen.

Die Piezoelemente dndern bei Anlegen eines duferen elektrischen Feldes ihre
Ausdehnung. Ursache dafiir sind elektrische Dipole im Kristall, auf die bei Anle-
gen eines elektrischen Feldes ein Drehmoment ausgeiibt wird. Die durch das Aus-
richten der Dipole bewirkte relative Langendnderung der Piezokristalle ist dabei
in erster Ndherung proportional zum angelegten elektrischen Feld [12, 15, 16].

Die beiden Hauptbetriebsmodi des STM sind der Constant-Current- sowie
der Constant-Height-Mode. Beim Constant-Current-Mode (CC-Modus) stellt ein
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Probe

Abbildung 4: Funktionsprinzip des Rastertunnelmikroskops

Regelkreis die Piezospannung so ein, dass ein vorher gewdhlter Referenzstrom [
konstant gehalten wird. Andert sich der Abstand der Spitze relativ zur Pro-
be durch z.B. eine Erhohung auf der Probe so vergréfert sich zunéchst der
Tunnelstrom. Darauthin wird die Spitze soweit durch eine Kontraktion des Z-
Piezoelementes von der Probe entfernt bis der Referenzwert wieder erreicht ist
(Abb. 4). Die Information iiber die Probenoberfliche ist bei dieser Betriebsart in
der Z-Piezospannung enthalten.

Im Gegensatz dazu wird beim Constant-Height-Mode (CH-Modus) die Z-
Piezospannung konstant gehalten, so dass die Spitze in Z-Richtung auf einem
Referenzwert bleibt. In diesem Modus ist der Tunnelstrom die gemessene Varia-
ble der STM-Aufnahme und liefert eine Aussage iiber die Struktur der Probeno-
berfliche. Der Vorteil gegeniiber dem CC-Modus liegt in einer héheren Raster-
geschwindigkeit, da die Regelung des Z-Piezoelementes entféllt [12|. Allerdings
kénnen so nur Oberflichen mit geringer Rauhigkeit untersucht werden, da die

Spitze grokeren Erhebungen nicht ausweichen kann.



2 THEORETISCHE GRUNDLAGEN 10

2.2 Die Leitwertquantisierung
2.2.1 Die Leitwertquantisierung in Halbleitern

Bei einem zweidimensionalen Elektronengas (2DEG) in einer GaAs—Al,Ga; . As-
Heterostruktur ist der Leitwert bei Einschniirung des 2DEG zu einem Punktkon-
takt durch eine negative Spannung an einem Gate an der Oberfliche in Einheiten
von Gy = 2¢?/h quantisiert [17]. Ursache ist die Bildung einer sattelférmigen Po-
tenzialeinschniirung durch die Gatespannung, so dass in Transportrichtung nur
noch einzelne eindimensionale Moden, die Transportkanile, zum Strom beitragen
konnen. Um eine thermische Anregung der Moden aufgrund deren kleinen Ener-
giedifferenzen zu vermeiden, ist es bei Halbleitern erforderlich die Messungen bei
tiefen Temperaturen durchzufiihren.

Das Leitwertquantum Gq entspricht dem Leitwert eines einzelnen Transport-
kanals. Der gesamte Leitwert ergibt sich aus der Summe der Leitwerte aller un-
abhéingigen Kandile. Jeder Kanal unterhalb der Fermienergie tragt zum Elek-
tronentransport bei, so dass sich der Leitwert mit zunehmender Gatespannung
um 1 - Gy erhoht. Dieses ist in Abb. 5 bei 0,6 K nach B. J. van Wees [17] zu

sehen. Mit zunehmender Gatespannung kommt es zu einer Verbreiterung der

;L:
| =
S B
\E
uy 6
()
=
=
—
(&)
5 4 1
=
=
(w=]
w

0 . . " - s
=2 -1.8 -1.6 -1.4 -1.2 =

GATE VOLTAGE (V)
Abbildung 5: Leitwertstufen eines 2d-Elektronengases bei 0,6 K nach [17].

Einschniirung und damit zu einem abrupten Anstieg des Leitwertes in Einheiten
von Gy = 2¢%/h. Der Inset in Abb. 5 zeigt das verwendete Punktkontaktlay-
out. Das 2DEG befindet sich in der X-Y-Ebene und wird in Y-Richtung durch
das Gate eingeschniirrt. Dabei nimmt der Leitwert in X-Richtung in Stufen mit

zunehmender Gatespannung zu.
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Ein einfaches Modell fiir die Leitwertquantisierung

Der Leitwert einer einzelnen Mode kann mit Hilfe eines einfachen Modells mit
der eindimensionalen Zustandsdichte D(FE), der Geschwindigkeit v(E) und der
Fermifunktion f(E) hergeleitet werden. Fiir den Strom gilt:

I= e/oe D(E)v(E)f(E)dE (4)

Fiir Halbleiter kann man bei 7' = 0 K die Fermifunktion f(E) in dem betrachteten
Integrationsraum gleich Eins setzen. Fiir Metalle ist die Temperaturabhingigkeit
der Fermifunktion aufgrund der kleinen Fermiwellenldnge der Leitungselektronen

auch bei Zimmertemperatur hinreichend klein, so dass auch hier f(E) gleich Eins

gesetzt werden kann. Mit v(E) = hk/m und D(E)dE = 17-dE folgt fiir den

Leitwert einer einzelnen Mode:

2¢2 1
= I = — )
Go=1/U h 12900

(5)

2.2.2 Ladungstransport bei metallischen Punktkontakten

Metallische Punktkontakte kénnen mit einem Mechanically Controllable Break
Junction (MCBJ) hergestellt werden. Abb. 6 zeigt das Funktionsprinzip des
MCBJ nach [18]. Das zu untersuchende Metall (hier Al) ist mit einer Isola-
tionsschicht auf einem elastischen Biegebalken aufgebracht. Dieser Biegebalken
wird zwischen drei Druckstellen, zwei oben an den Aufenrindern und einer an
der Unterseite des Balkens, eingespannt. Durch Hochdriicken der unteren Druck-
stelle wird der Biegebalken bis zu einem Brechen des Aluminiumfilms gedehnt.
Das Hochdriicken kann mit einer Mikrometerschraube in Verbindung mit einem
Gleichstrommotor [18] oder einem Piezoelement [19] erfolgen. Durch Anlegen ei-
ner dufseren Spannung und Messen des Stroms kann damit die Leitwertidnderung
des Bruchkontaktes von verschiedenen Metallen gemessen werden. Auch mit ei-
nem STM konnen diese Punktkontakte hergestellt werden. Dazu wird z.B. eine
Goldspitze in eine Goldschicht gefahren und wieder herausgezogen. Dabei wird
ein "Gold-Faden" mit einem Durchmesser aus mehreren Atomen gezogen, der
sich mit zunehmendem Abstand zwischen der Spitze und der Probe bis hin zu

einer Kette von einzelnen Atomen verjiingt und schlieflich auseinanderreifst.
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Alfilm >

elastic
substrate

countersupports

Abbildung 6: Funktionsprinzip des MCBJ nach [18]

Der klassische Leitwert eines Punktkontaktes nach Sharvin

Der Widerstand eines metallischen Punktkontaktes wird bestimmt vom Verhélt-
nis zwischen dem Kontaktradius R und der mittleren freien Weglénge des Elek-
trons (mean free path, MEFP) [ Fiir den ballistischen Transport mit [ >> R ist
der Leitwert von [ unabhéngig und es gilt nach Sharvin [12, 20, 21]:

_ 3mR?

G = o (6)

m*vgp

Dabei ist p = “—F der Widerstand, vp die Fermigeschwindigkeit, m* die ef-

fektive Elektronenmasse, e die Elementarladung und n die Elektronendichte des
betrachteten Metalls. Nach Einsetzen von p folgt mit GIl. 5:

G:GO-H-(%)? (7)

Dabei ist A\ die Fermiwellenldnge des betrachteten Metalls.
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Der quantenmechanische Leitwert eines metallischen Punktkontaktes

Wie beim 2DEG werden auch bei Metallen Leitwertstufen in Abhingigkeit von
der Kontaktfliche beobachtet. Diese Stufen werden nicht durch die klassische
Betrachtung nach Sharvin beschrieben, sondern miissen quantenmechanisch be-
trachtet werden.

Bei Metallen liegt die Fermiwellenldnge in der Gréfenordnung eines Atom-
durchmessers. Damit sind die Energiedifferenzen zwischen den einzelnen Moden
bei einem eindimensionalen metallischen Leiter aufgrund der geringen Poten-
zialtopfbreite in der Grofenordnung der Fermiwellenlinge sehr grof. Fiir eine
thermische Anregung in den néchst héheren Energiezustand wird eine Tempera-
tur bendtigt, die im Bereich der Schmelztemperatur von Metallen liegt [19]. Aus
diesem Grund ist es moglich, Leitwertstufen von Metallen auch bei Zimmertem-
peratur zu beobachten. Aufgrund dieser kleinen Wellenléinge der Leitungselektro-
nen in Metallen kann die Leitwertquantisierung nur in atomaren Punktkontakten
beobachtet werden.

Bei der Herstellung der metallischen Punktkontakte mit dem STM oder MCB/J
verlauft das Auseinanderreifien des Drahtes in undefinierten Schritten. Die Punkt-
kontakte nehmen jedesmal eine andere Konfiguration ein im Gegensatz zu den
Experimenten mit Halbleitern. Die gemessenen Leitwertkurven sind daher im-
mer unterschiedlich, und es werden nicht notwendigerweise alle Leitwertquanti-
sierungsschritte durchlaufen. Zuséitzlich weichen die Leitwerte hdufig von dem
Vielfachen des theoretischen Leitwertquantums ab. Histogramme, bei denen die
Héaufigkeit der einzelnen Leitwerte dargestellt werden, ergeben, dass fiir z.B. Gold
das erste Quant am héufigsten bei 0,9 G auftritt [19]. Dieses Verhalten wird mit
der Theorie von Landauer und Biittiker fiir eindimensionale Systeme beschrieben

[22]|. Es gilt folgender Zusammenhang fiir den Leitwert:

Nifoden

G=Go- Y T, (8)

Der Leitwert setzt sich danach aus der Summe der Transmissionswahrscheinlich-
keiten 7;, aller unabhidngigen Transportkanile multipliziert mit dem Leitwert-
quantum zusammen. Aufgrund der unterschiedlichen Transmissionswahrschein-
lichkeiten muss der Leitwert nicht genau ganzzahlige Vielfache von G betragen.

Ebenso kann eine Leitwertstufe der n-ten Ordung durch das Schlieffen von mehr
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als n Kanélen verursacht werden.

Scheer et al. [18, 23] haben an supraleitenden Kontakten gezeigt, dass die
Transmissionswahrscheinlichkeiten 7,, mit Hilfe der multiplen Andreev-Reflexion
bestimmt werden kénnen. Das fiir die Punktkontakte verwendete Metall muss da-
zu nicht notwendigerweise supraleitend sein. Es geniigt, wenn der supraleitende
Zustand durch das Aufdampfen des Metalls auf einen Supraleiter induziert wird.
Abb. 7 zeigt den Leitwert eines Goldpunktkontaktes bei 100 mK als Funktion
der Verschiebung, mit welcher der Punktkontakt auseinander gezogen wird, ge-
messen mit dem MCBJ [23]|. Der Kontakt wird von links nach rechts gestreckt

5 : L
-25 -20 -15 1.0 -0.5 0.0
Distance (nm)

Conductance (292/h) |

Abbildung 7: Leitwert eines Goldpunktkontaktes bei 100 mK dber der Verschie-
bung, mit welcher der Punktkontakt auseinander gezogen wird, gemessen mit dem
MCBJ nach [23]. Die Zahlen geben die Anzahl der gedffneten Kandale an, die mit
der multiplen Andreev-Reflexion bestimt worden sind.

bis er schliefslich abreifst. Die Zahlen geben die Anzahl der gedffneten Kanile an,
die mit der multiplen Andreev-Reflexion bestimmt worden sind. Die Anderung
des Leitwertes bei gleichbleibender Anzahl von gedffneten Kanélen kann auf ei-
ne Anderung der Transmissionswahrscheinlichkeiten zuriickgefiihrt werden. Diese
Arbeit fiihrt zu dem wichtigen Ergebniss, dass bei einem einatomigen Punktkon-
takt die Anzahl der stromtragenden Moden Nj;y4¢,, immer kleiner oder gleich der

Anzahl Noypitaie der Valenzorbitale ist:

NModen S NOrbitale (9)

Bei monovalenten Metallen, wie z.B. Alkalimetallen oder Gold, kann der Strom

bei einem einatomigen Punktkontakt nur von einer Mode transportiert werden.
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Ein groferer Leitwert als 1 - Gy bei mehratomigen Kontakten wird bei diesen
Metallen von mehreren Moden mit unterschiedlichen Transmissionswahrschein-
lichkeiten verursacht. Dabei kann die Kontaktfliche beliebige Konfigurationen
mit unterschiedlicher Anzahl von Moden und Transmissionswahrscheinlichkeiten
einnehmen. Aus diesem Grund verschwinden die einzelnen Plateaus mit zuneh-
mendem Leitwert bis keine Stufen mehr zu erkennen sind. Dieses "Verwaschen"
der Plateaus zu Leitwertstufen héherer Ordnung wird besonders gut in Histo-
grammen deutlich. Dabei wird die relative Haufigkeit der einzelnen Plateaus iiber
deren Leitwert aufgetragen.

Abb. 8 zeigt ein solches Histogramm, gebildet von 18000 Goldpunktkontakten,
gemessen bei Normalbedingungen (Zimmertemperatur und Normaldruck) nach

[24]. Das erste Plateau besitzt das grofte Maximum. Dieses liegt nicht genau bei

1.0 2.0 3.0 4.0
Conductance (2e%/h)

Abbildung 8: Histogramm von Goldpunktkontakten an Luft nach [24]. Das erste
Plateau beitzt den gréfiten Peak. Das Mazimum dieses Peaks liegt leicht verscho-
ben von 1 Gy bei ca. 0,9 Gy. Bei grofieren Leitwerten werden die Peaks immer
kleiner und verbreitern zunehmend.

1 Gy, sondern leicht verschoben bei ca. 0,9 Gy. Ursache dafiir ist eine leicht re-
duzierte Transmissionswahrscheinlichkeit des betreffenden Transportkanals. Die
Hohe und die geringe Breite dieses ersten Peaks zeigen, dass der einatomige Kon-
takt besonders haufig auftritt. Zu grokeren Leitwerten nimmt die Peakhdhe ab
und die Peakbreite zu, die Peaks "verwaschen". Bei einem Leitwert von 4 G ist

die Wahrscheinlichkeit ein Plateau zu beobachten nur noch sehr klein.
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Punktkontaktmessungen von Nickel zeigen, dass die Leitwertkurven erheblich
von einem dufseren Magnetfeld abhéngig sind. Ooka et al. [25] finden, dass in An-
wesenheit eines Magnetfeldes der Leitwert in Schritten von % Gy = % gequantelt
ist, was auf eine Korrelation zwischen den Leitwertstufen und der ferromagneti-

schen Bandstruktur hinweist.

2.2.3 Der Kontaktradius nach Sharvin mit Korrekturterm

J. A. Torres et al. [26] haben den Leitwert eines verdiinnten Halses in einem
3d-Elektronengas berechnet. Zur Modellberechung haben sie einen einschaligen

Rotationshyperboloid verwendet (siehe Abb. 9) mit dem Halsradius R und dem

Abbildung 9: Finschaliger Rotationshyperboloid nach [26]

Asymptotenéffnungswinkel ¢). Die Ergebnisse zeigen, dass die Leitwertstufen zu
steigenden Offnungswinkeln nicht mehr auftreten. Fiir 9 = 90° kann der Leit-

wert durch einen semiklassischen Korrekturterm im Sharvinleitwert beschrieben

R 2 )\F 2
f— . 7 2 . —_ . S
@ =Go ()\p> (1 47TR> (10)

Bei Gold betrigt diese Korrektur fiir R = 1nm etwa 8 %. Abb. 10 zeigt den zum
3d-Elektronengas berechneten Leitwert in Abhéngigkeit der Kontaktfliche nach

werden:

[26]. Bei einem Offnungswinkel von 90° sind keine Leitwertstufen zu sehen. In
diesem Fall wird der Leitwert sehr gut durch die Gl. 10 beschrieben. Die gestri-
chelte Kurve entspricht dem unkorrigierten Sharvinleitwert nach Gl. 7. Zu kleiner
werdenden Offnungswinkeln sind die Leitwertstufen zunehmend deutlicher aus-

geprigt, sie werden jedoch auch dafiir gut durch den Korrekturterm angenéhert.
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12
—— Semiclassical
Sharvin

G (2¢°/h)

Abbildung 10: Leitwert in Abhdngigkeit der Kontaktfiiche des Elektronengases
nach [26].

A. M. Bratkovski et al. [27] haben anhand von Berechungen sowohl mit dem
tight-binding-Model als auch mit dem freien Elektronengas gezeigt, dass der Leit-

wert nach Sharvin in Abhéngigkeit vom Kontaktradius R besser durch einen

konstanten Vorfaktor angenihert werden kann:

2
G:0,69-G0-7r2-<€> (11)

Mit diesen Naherungen ist es moglich, aus dem Leitwert den minimalen Kontak-

tradius R eines Punktkontaktes zu berechnen.
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3 Experimentelle Grundlagen

3.1 Aufbau des Rastertunnelmikroskops

Das hier verwendete Beetle-STM der Firma Delta Phi wird bei Zimmertempera-
tur betrieben. Es besteht aus einem Rasterkopf mit Vorverstirker, einem Steuer-
gerit und einem IBM-kompatiblen PC. Die einzelnen Komponenten, deren Mo-

difikation und die Eigenschaften des STM’s, werden im folgenden beschrieben.

3.1.1 Der Rasterkopf mit Vorverstirker

Abb. 11 zeigt den Aufbau des Rohren-Rasterkopfes des Beetle-STM mit Vorver-
starker. Der Rasterkopf ist auf einem NW 35 UHV-Flansch montiert, mit dem
das STM in eine UHV-Anlage (Ultra-Hoch-Vakuum-Anlage) integriert ist. Die
vier 10 mm langen Piezordhrchen sind auf der Basisplatte befestigt. Das mittlere
Z-Piezoelement besitzt am oberen Ende eine Offnung mit einem Durchmesser von
0,25 mm, in die die Spitze eingefiihrt wird. Die drei X-Y-Piezoelemente (Drei-
bein), die den Probenteller tragen, sind in einem gleichseitigen Dreieck um das Z-
Piezoelement angeordnet. Auf den Enden dieser drei Piezoelemente befinden sich
jeweils drei kleine metallische Kugeln mit einem Radius von 1,5 mm, die den elek-
trischen und mechanischen Kontakt zwischen dem Probenteller und dem Dreibein
herstellen. Die Probe liegt damit iiber dem Probenteller, den X-Y-Piezoelementen
und der Basisplatte auf Massepotenzial. Zur Ansteuerung der X-Y-Piezoelemente
befinden sich eine Elektrode auf der Innen- und vier Elektroden auf der Aufen-
seite der Piezoelemente. Damit konnen diese Piezoelemente sowohl eine laterale
als auch eine vertikale Bewegung ausiiben. Das Z-Piezoelement besitzt jeweils
eine Elektrode auf der Innen- und Aufsenseite und kann daher nur eine vertikale
Bewegung ausfiihren. Die Probe befindet sich mit der zu untersuchenden Oberfla-
che nach unten gerichtet in einem leitfihigen Probenteller (hier nicht dargestellt)
und wird mit einer Halteklammer in diesem fixiert. Zwischen der STM-Plattform
und der Basisplatte befinden sich Viton-Dampfer zur Schwingungsdampfung. Der
Vorverstarker ist durch einen Amphenol-Stecker mit dem oberen Teil verbunden
und befindet sich damit direkt am Rasterkopf. Damit werden die sehr kleinen
Tunnelstrome in der Gréfkenordnung von 1 nA direkt am Rasterkopf verstirkt,

so dass Storungen durch lange Zuleitungen vermieden werden.
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Abbildung 11: Der Rasterkopf des Beetle-STM mait Vorverstirker

Abb. 12 zeigt ein Photo des oberen Bereiches des Rasterkopfes und einen
Teil der geoffneten UHV-Anlage. Der Rasterkopf befindet sich unten in der Mitte
des Bildes. Dariiber ist ein Drahtbiigel zu erkennen; dieser wird zur Probenkon-
taktierung benutzt (siehe Kapitel 3.5.2). Im Hintergrund des Bildes befindet sich
ein Permanentmagnet (siche Kapitel 3.4).

Der innere Bereich des Z-Piezoelementes ist zur elektrischen Kontaktierung
der Spitze mit einem Edelstahlrohrchen versehen (Abb. 13). An dieses Réhrchen
ist ein diinner Draht angebracht, iiber den der Tunnelstrom zum Vorverstirker
geleitet wird. Zur elektrischen Entkopplung befindet sich zwischen dem Réhrchen
und dem Piezoelement eine Isolierschicht. Der Spitzendraht wird etwas gebogen,
so dass er in dem Edelstahlréhrchen festklemmt. Damit wird ein mechanischer

Halt der Spitze gewéhrleistet.
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Abbildung 12: Photo des oberen Bereiches des Rasterkopfes und eines Teils der
gedffneten UHV-Anlage. Der Rasterkopf befindet sich unten in der Mitte des Bil-
des. Dariiber ist ein Drahtbigel zu erkennen; dieser wird zur Probenkontaktierung
benutzt (siehe Kapitel 3.5.2). Im Hintergrund des Bildes befindet sich ein Perma-
nentmagnet (siehe Kapitel 3.4).

Spitze {gebogen)

Z-Piezo —8 0
Isolator ——— |

VA-Rohrchen —

Zuleitung fuir I I
den Tunnelstromﬂ |

Abbildung 13: Querschnitt durch das Z-Piezoelement mit Tunnelspitze
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Das Vakuum in der UHV-Anlage wird durch eine vibrationslos arbeitende
Ionengetterpumpe aufrechterhalten. Zur schnellen Evakuierung des Rezipienten
steht eine Turbomolekularpumpe mit Vorpumpe zur Verfiigung. Die UHV-Anlage
ist zur Schwingungsddmpfung mit Viton-Dampfern auf einem schweren Eisenge-
riist montiert. Damit wird eine moglichst grofte mechanische Entkopplung fiir
hochfrequente Schwingungen erreicht [28].

Aufgrund der besonderen Bauweise besitzt dieses STM im Vergleich zu ande-
ren STM’s eine grofere thermische Stabilitét. Da alle vier Piezoelemente identisch
sind, ist die thermische Ausdehnung aufgrund von Temperaturschwankungen fiir
alle vier Piezoelemente gleich. Aufserdem kompensieren sich die mechanischen
Schwingungen, da sie sowohl von dem X-Y-Dreibein als auch vom Z-Piezoelement

gleichermafien iibertragen werden.

3.1.2 Die Probenbewegung

Die grobe Probenanniherung an die Spitze erfolgt durch eine Drehbewegung des
Probentellers. Dieser besitzt auf der Unterseite die Form einer Tripel-Helix, wie in
der Abb. 14 zu sehen ist. Zuerst bewegen sich alle drei Trigerpiezoelemente durch
eine entsprechend angelegte Spannung derart, dass der Probenteller im Uhrzei-
gersinn gedreht wird. Dann springen sie schnell wieder in die Ursprungsposition
zuriick, so dass der Probenteller aufgrund seiner Trégheit der Drehbewegung nicht
folgen kann. Dieser Vorgang wiederholt sich mehrfach hintereinander. Dadurch,
dass der Probenteller auf der Unterseite die Form einer Tripelhelix besitzt, sinkt
bei jedem Schritt der Teller etwas weiter ab. Die Probe nihert sich damit der Spit-
ze. Sobald ein Tunnelstrom fliefst, wird dieser Vorgang angehalten. Die weitere
Feinreglung erfolgt automatisch durch Auslenkung des Z-Piezoelementes. Durch
entgegengesetzte Drehung des Tellers kann analog dazu die Probe von der Spitze
entfernt werden.

Nach dem gleichen Prinzip kann der Probenteller auch iiber grofiere Distanzen
als die Rasterfeldbreite lateral bewegt werden. Hier drehen sich nicht die drei X-
Y-Piezoelementes gleichsinnig, sondern iiben eine laterale Bewegung in dieselbe
Richtung aus. Durch das schnelle Zuriickspringen in die Ursprungsposition ver-
bleibt auch hier die Probe in der neuen Lage und bewegt sich somit schrittweise

in die gewiinschte Richtung fort.
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Abbildung 14: Probenteller des STM, links: Unterseite mit Tripelheliz, rechts:
Oberseite; hier ist eine Probe, auf einem Messingblech klebend, in den Probenteller
eingelegt und mit einer Blattfeder fixiert. Die Probe wird durch die Bohrung im
Probenteller von unten mit der STM-Spitze abgerastert. Auf dem Messingblech
st ein Kupferlackdraht aufgeldtetet, mit dem die Probe elektrisch kontaktiert wird

(siehe Kapitel 3.5.2).

3.1.3 Das Steuergerit

Die Steuerung des STM'’s erfolgt mit der Betriebselektronik STM Control 03,
welche im Constant-Current-Modus arbeitet. Hier werden alle Einstellungen fiir
das Rastern vorgenommen. Abb. 15 zeigt das Blockschaltbild der Betriebselek-
tronik mit dem Z-Piezoelement. Die Potenzialdifferenz zwischen der Spitze und
der Probe kann zwischen —5V und +5V geregelt werden. Der Tunnelstrom wird
zuerst im Vorverstirker verstirkt und darauf logarithmiert. Da der Tunnelstrom
exponentiell vom Abstand zwischen der Probe und der Spitze abhingt, dndert
sich dadurch das Signal linear mit dem Abstand. Im PI-Regler (Proportional-
Integral-Regler) wird der Strom mit dem zwischen 0 nA und 30 nA regelbaren
Spitzenstrom als Referenz verglichen und anschliefend in einem Tiefpassfilter ge-
glattet. Das so erhaltene Signal dient zum einen zur weiteren Bildverarbeitung

durch den Computer und ist gleichzeitig das Stellsignal fiir einen Treiber. Die-
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Abbildung 15: Blockschaltbild des Beetle-STM

ser Treiber generiert die Z-Piezospannung als Stellgréfse, um den Tunnelstrom
konstant zu halten. Uber einen Regler "Spitzenabstand" wird der Arbeitspunkt
dieses Treibers so eingestellt, dass ein Beriihren der Probe durch die Spitze ver-
mieden wird. Zur Kontrolle befindet sich auf der Vorderseite der Betriebselektro-
nik ein Analogzeigerinstrument, welches qualitativ in willkiirlichen Einheiten den
Arbeitsbereich der Elektronik anzeigt.

Die Z-Piezospannung kann Werte zwischen —30 V' und 230 V' annehmen. Bei
einem Umrechnungskoeffizienten des Z-Piezoelementes von 2, 4nm/V [29] kénnen
damit theoretisch Hohenunterschiede von iiber 620 nm wihrend des Rasterns
iiber die Probenoberfliche iiberwunden werden, was allerdings in der Praxis nicht
realisierbar ist.

Die Betriebselektronik enthélt weiterhin einen S#gezahngenerator (nicht im
Blockschaltbild gezeigt), welcher die drei X-Y-Piezoelemente ansteuert. Diese
werden so bewegt, dass die Probe iiber der Spitze in einem Rastermodus gefiihrt

wird. Dabei arbeitet das Gerit unidirektional, um eventuelle Hystereseeffekte der
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Piezoelemente zu unterdriicken. Die Rasterfelder lassen sich mit einem Stufen-
schalter auf eine maximale Fliche von 500-500nm? einstellen. Ebenso konnen die
Anzahl der Bildpunkte auf maximal 1024 - 1024 gestellt und die Rastergeschwin-
digkeit iiber die Betriebselektronik gewahlt werden.

3.1.4 Das Computerprogramm

Mit dem zum Mikroskop gehérenden Computerprogramm Prodas 1.3 kénnen die
Einstellungen fiir die Auflésung, die Kalibrierung sowie die Bildauflésung einge-
geben werden. Nach dem Rastern wird die von der Betriebselektronik iiber eine
digitale Signalprozessorkarte (DSP-Karte) an den Computer gelieferte Hohen-
information des Z-Piezoelementes in Graustufen oder in andere entsprechende
Farbwerte umgerechnet und auf dem Bildschirm dargestellt. Zur weiteren Bild-
bearbeitung stehen zahlreiche Module wie z.B. Fourierfilter, Ebenenanpassung
oder eine 3d-Darstellung zur Verfiigung.

Im Spektroskopiemodus konnen lokal Stellen im Bild ausgewihlt werden, an
denen eine U(I)-Kennlinie aufgenommen werden kann. Dieses Auswahlfenster ist

auf eine GroRe von 55,7 - 55, 7 nm? um die Bildmitte begrenzt.



3 EXPERIMENTELLE GRUNDLAGEN 25

3.2 Modifikation des Rastertunnelmikroskops

Das STM der Firma Delta Phi ist mit Unterstiitzung der Firma Delta Phi modifi-
ziert worden, um lokale Leitwertmessungen an diinnen Schichten und Nanostruk-

turen durchfiihren zu kénnen. Im folgenden werden die Anderungen erliutert.

3.2.1 Die Betriebselektronik und das Programm Prodas 1.3

Wenn die Spitze in eine bestimmte Stelle des Bildes hineingefahren werden soll,
muss die Probe mit dem Dreibein so verschoben werden, dass sich die gewiinschte
Stelle in der Bildmitte befindet. Eine entsprechende Regelung gewéhrleistet, dass
die Spitze im Ruhezustand immer in die Mitte des aufgenommenen Bildes positio-
niert wird. Um eine frei bestimmbare Positionierung der Spitze in dem Rasterfeld
vornehmen zu konnen, sind im Rahmen dieser Diplomarbeit an der Betriebselek-
tronik und dem Programm Prodas 1.3 in Zusammenarbeit mit der Firma Prosco-
pe Verdnderungen vorgenommen worden. Mit diesen Mafnahmen ist es moglich,
durch das Anlegen eines Spannungs-Offsets an die X-Y-Piezoelemente die Spit-
ze an einer ausgewihlten Stelle innerhalb des Bildfensters zu positionieren. Im
Wesentlichen beruht dieses auf einer Modifikation des Spektroskopiemodus.

Um fiir den Spektroskopiemodus die Spitze an bestimmte Stellen der Pro-
be zu bewegen, wird von der DSP-Karte eine Offsetspannung fiir die drei X-Y-
Piezoelemente an die Betriebselektronik geliefert. Wie schon oben beschrieben,
ist das Fenster zur Auswahl dieser Stellen auf eine Grofe von 55,7*55,7 nm um
die Bildmitte begrenzt (Abb. 16). Das liegt daran, dass die von der DSP-Karte

gelieferte Spannung maximal +10 V' betragt, welche von der Betriebselektronik

Spekiroskopiefenster

55,7 hm /
B/ maximales Bildfenster

ECC am

Abbildung 16: Spektroskopiefenster und mazximales Bildfenster des STM’s
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in die Treiber-Spannungen fiir die X-Y-Piezos umgewandelt wird. Der Umrech-
nungsfaktor fiir die Treiberspannung wird in der Betriebselektronik durch zwei
Widerstande bestimmt [30]. Durch einen Austausch der beiden Widersténde kann
der gesamte Rasterbereich von maximal 500*500 nm? mit der Spitze erreicht wer-
den. In Verbindung mit einer zusétzlichen Programménderung ist es nun moglich,
mit einem Fadenkreuz eine beliebige Stelle im gerasterten Bild auszuwihlen und
die Spitze dorthin zu bewegen. Die Regelungseigenschaften des Z-Piezoelementes
bleiben davon unberiihrt. Durch ein Erhéhen der Z-Piezospannung kann dann die

Spitze in diese ausgewihlte Stelle hineingefahren werden.

3.2.2 Elektrische Beschaltung

Die lokale Widerstandsmessung einer Probe durch das Hineinfahren der STM-
Spitze erfolgt mit externen Messgeriten, da diese Option in der Betriebselektro-
nik nicht vorgesehen ist. Das Einprigen eines Stromes erfolgt durch eine pro-
grammierbare Konstantstromquelle und die Spannungsmessung durch ein pro-
grammierbares Digitalmultimeter. Die Z-Piezospannung wird durch eine externe
Spannungsquelle geregelt. Die Integration dieser externen Gerite erfordert eine
Anpassung des STM-Schaltplanes. Abb. 17 zeigt ein Blockschaltbild, in dem die
Verénderungen des Schaltplanes wiedergegeben sind. Zwischen dem Rasterkopf
und dem Vorverstirker des STM ist eine Umschalteinheit (grau gezeichnet) inte-
griert worden, die zwischen der Betriebselektronik und den externen Stromquel-
len umschalten kann. Diese Umschalteinheit befindet sich in einem vollstindig
geschlossenem Aluminumgehiuse, um Storungen zu unterdriicken. Im {iblichen
Rasterbetrieb flieft der Tunnelstrom (braune Leitung) iiber den Vorverstérker
weiter zur Betriebselektronik. Das Z-Piezoelement wird iiber die blaue Zuleitung
von der Betriebselektronik angesteuert. Die externe Beschaltung wird im folgen-

den naher beschrieben.
1. Die externe Konstantstromquelle

Ein Anlegen einer externen Spannung durch die Konstantstromquelle zwischen
der Spitze und der Probe wiirde zur Zerstérung der Eingangsstufe des Vorverstir-
kers fiihren. Mit dem Relais S2 kann deshalb die Spitze vom Vorverstirker auf
den Ausgang der externen Konstantstromquelle KQ umgeschaltet werden (ro-

te Leitung). Das Relais wird iiber einen externen Schalter S1 bedient und mit
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Abbildung 17: Modifikation des STM-Schaltplans

einer gewohnlichen 6V-Spannungsquelle SQ2 betrieben. Mit der programmier-
baren Konstantstromquelle KQ (Keithley 224) kann ein konstanter Strom zwi-
schen der Spitze und der Probe eingeprigt und mit dem Digitalmultimeter V1
(Keithley 2001) die Spannung iiber K(Q gemessen werden. Zur Vermeidung von
moglichen Stérungen sind alle Zuleitungen abgeschirmt. Als Steckverbindungen

werden BNC-Stecker verwendet.
2. Die Z-Piezospannungsversorgung

Die Stabilitdt von Piezoelementen ist stark von der Stabilitit der Treiberspan-
nung abhingig. Dieses wird an der folgenden Testmessung gezeigt. Durch Er-
hohen der Z-Piezospannung an der Betriebselektronik ist eine W-Spitze 3,2 nm
tief in eine polykristalline Goldschicht gefahren und dann die zeitliche Stabilitit

des Widerstandes und der Z-Piezospannung gemessen worden. Man beachte, dass
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eine Spannungsidnderung von einem Volt einer Piezoausdehnung von 2,4 nm ent-
spricht. Abb. 18 zeigt die zeitliche Auftragung des Widerstandes (blau) und der

Z-Piezospannung (schwarz) in einem Zeitraum von zwei Minuten. Beide Kurven
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Abbildung 18: Zeitliche Stabilitit der Z-Piezospannung (schwarz) und des Wi-
derstandes (blau) zwischen einer W-Spitze und einer polykristallinen Goldschicht
bei I = 10 pA. Eine Spannungsinderung von einem Volt entspricht einer Piezo-
ausdehnung von 2,4 nm.

zeichnen sich innerhalb dieser Zeit durch eine grofe Instabilitit in der Grofen-
ordnung von etwa 12 bzw. 1V aus. Es kann zu fast jeder groferen Spannungsin-
derung eine Anderung im Widerstand zugeordnet werden. Ein Reduzierung der
Spannung fiihrt zu einer Erhohung des Widerstandes, denn durch eine Spannungs-
reduzierung am Z-Piezoelement wird die Spitze weiter aus der Probe gezogen und
damit nimmt der Kontaktwiderstand zu. Der Grund fiir die Spannungsfluktua-
tion ist, dass durch das elektrische Trennen der Spitze vom Vorverstirker der
Regelkreis der STM-Betriebselektronik unterbrochen worden ist, so dass die Z-
Piezospannung von der Betriebselektronik nicht mehr konstant gehalten werden
kann.

Folglich ist mit dieser internen Spannungsquelle kein stabiler Punktkontakt

herzustellen. Mit einer stabilen externen Spannungsquelle ist diese Fluktuati-
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on vermeidbar. Es ist erforderlich, nicht nur die Spitze, sondern auch das Z-
Piezoelement von der Betriebselektronik elektrisch zu trennen und durch eine
externe Spannungsquelle anzusteuern. Dieses erfolgt durch die Spannungsquelle
SQ1 (griine Leitung in Abb. 17). Wegen der hohen Schaltspannung von bis zu
230 V' wird hier nicht ein Relais sondern ein Kippschalter S3 verwendet. Es ist
eine selbstgebaute stabilisierte Spannungsquelle benutzt worden, die eine varia-
ble Spannung zwischen 1V und 35 V' liefern kann. Dieses Netzteil ist mit einem
Grob- und einem Feinregler ausgestattet. An dem Feinregler ist ein kleiner Getrie-
bemotor befestigt, der die Ausgangsspannung gleichméfig mit einer Geschwin-
digkeit von minimal 0,043 V/s erh6hen oder reduzieren kann. Zur Kontrolle der
Z-Piezospannung dient ein Digitalmultimeter V2 (Keithley 2001).

Um die Stabilitdt dieses externen Netzteiles zu iiberpriifen, ist erneut eine
Testmessung durchgefiihrt worden. Eine W-Spitze wurde um 2, 2nm in eine Gold-
probe gefahren und, wie oben beschrieben worden ist, die Z-Piezospannung und
der Widerstand gemessen. Abb. 19 zeigt die zeitliche Stabilitét der Z-Piezospan-
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Abbildung 19: Zeitliche Stabilitit der Z-Piezospannung (schwarz) und des Wi-
derstandes (blau) zwischen einer W-Spitze und einer polykristallinen Goldprobe
bei I = 100 pA. Fine Spannungsdinderung von einem Volt entspricht einer Pie-
zoausdehnung von 2,4 nm.
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nung (schwarz) und des Widerstandes (blau) bei einem Strom von I = 100 pA.
Im Gegensatz zur internen Spannungsquelle der Betriebselektronik zeichnet sich
das externe Netzteil durch eine sehr hohe Spannungsstabilitidt aus. Innerhalb der
betrachteten zwei Minuten &ndert sich die Z-Piezospannung um nur 0,6 mV.
Der Widerstand driftet mit einem Rauschen von etwa 6 m{2 im Mittel um nur
15 m£2 zu hoheren Werten. Damit konnen mit dieser externen Spannungsquelle
gut stabile Punktkontakte zwischen der STM-Spitze und der Probe hergestellt

werden.
3. Die Automatisierung der Messgerite

Zur Datenerfassung und Programmierung der Messgerite wird ein unter Vi-
sual Basic 6 geschriebenes Computerprogramm verwendet, welches in Abb. 20
dargestellt ist. Im Fenster links oben werden die Geriteadressen der drei ver-
wendeten Messgerite eingegeben. Rechts oben zeigen die griinen Schriftziige die
Spannung iiber der Konstantstromquelle KQ (Spannung 1), die Spannung am
Z-Piezoelement (Spannung 2) und den eingepriigten Strom durch die Konstant-

stromquelle an. Weiterhin konnen zwei verschiedene Betriebsmodi, die U(I)-Me-

. |/U-Messung !ﬂ
- Gerdte-ddressen: O NeedrE oy
Spannung 1: +9.3661E-03 V
GFIB-Adresse
£2001:1)
GFIE Adiesse : +17.60815E+00 V
[K2001.2) Spannung 2:
GPIB-Adesse
[K224] iEN Strom: +2E-06 A
& UdMessung £ UMessung speichern als:
Startpunkt in pb IU Zeitkonstante: 100 w f: [MS-RAMDRIVE]
e 100
Earnin kotstanter '_
Stror i
Schrittweite in pa; I1
; ; Sta oo
Wenwaildauer in I5gn D ateiname:
mz [rnind. 500]:
Start Exit |

Abbildung 20: "Screenshot” des geschriebenen Programms
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ssung und die U-Messung, gewéhlt werden. Bei der U(I)-Messung wird eine U(I)-
Kennlinie aufgenommen. Dazu wird der Startpunkt (hier 0 zA), der Endpunkt
(hier 100 pzA), die Schrittweite (hier 1 4A) und die Verweildauer bis zur néch-
sten Stromerhéhung (hier 500 ms) eingegeben. Durch Starten des Programms
wird dann in der eingegebenen Schrittweite der Strom von Start- bis zum End-
punkt erhéht und gleichzeitig die Spannung am Z-Piezoelement und die Spannung
iiber der Konstantstromquelle gemessen. Der Reset-Buttons beendet sofort den
Messvorgang und setzt den Strom auf 0 uA. Die so erhaltenen Daten werden in
dem ausgewédhlten Speicherpfad (hier Ramdrive f:\) mit dem eingebenen Datei-
namen (hier Sta_001) gespeichert.

Die Spannungsmessung erfolgt bei einem konstanten Strom (hier 10 pA).
Durch Starten des Programms werden fortwihrend die Spannungen 7 und 2
gemessen. Bei der Eingabe "Zeitkonstante" wird eine Konstante (hier 100) fiir
die interne Ziahlschleife des Programms eingegeben. Damit kann die zeitliche
Auflésung des Aufbaus variiert werden. Die kleinste zeitliche Auflésung dieses
Messaufbaus liegt bei ca. 120 ms zwischen zwei Messwerten. Das Speichern und

Zuriicksetzen dieses Modus erfolgt wie oben beschrieben.
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4. Zuleitungswiderstinde

Eine Vierpunktmessung ist aufgrund der besonderen Beschaltung des STM’s nicht
moglich. Daher wird hier eine Zweipunktmessung angewendet. Bei dieser Metho-
de wird die Summe aus dem Proben-, dem Spitzen- und dem Zuleitungswider-
stand gemessen. Diese Widersténde sind schematisch in der Abb. 21 gezeigt und

bestehen aus folgenden Komponenten:

Vo
/7
[1] | | Widerstand im Rasterkopf: ca. 7 £

Spitzenwiderstand: ca. 10-20 £2

Kontaktwiderstand: Gréfencrdnung bls 10 Q
I Dotwiderstand: Gréfenordmmg 0,1- 1 £2

e sag | .
Widerstand durch Probenkontaktlerung: ca. 2-4

Abbildung 21: Schematische Darstellung der Spitze und der Probe und ein Er-
satzschaltbild der einzelnen Widerstinde

1. Der Zuleitungswiderstand innerhalb des Rasterkopfes: Von der Spitze bis
zum Relais-Schalter S2 betrigt der Widerstand ca. 7 Ohm. Zur Uber-
briickung dieses Widerstandes ist versucht worden, die Spitze direkt zu
kontaktieren. Dazu ist ein Kupferlackdraht an das iiber das Z-Piezoelement
herausragende freie Ende des Spitzendrahtes angeschweifit worden. Aller-
dings werden dadurch Storungen beim Rastern eingekoppelt, da der Draht

wie eine Antenne wirkt. Damit ist diese Kontaktierung nicht maglich.

2. Der Spitzenwiderstand: Der Widerstand der verwendeten W-Spitzen liegt
in der Grofenordnung von 10-20 Ohm (siehe Kapitel 3.6.3).

3. Der Kontaktwiderstand: Der Kontaktwiderstand zwischen der Spitze und
der Probe ist kleiner als 10  (siehe Kapitel 4.4.1).
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4. Der Dotwiderstand: Der Widerstand eines Dots variiert je nach Dotgrofe

und liegt in der Grofenordnung von 0,1 — 1 (siehe Kapitel 4.5).

5. Der Widerstand aufgrund der Probenkontaktierung: Testmessungen erga-
ben, dass der Widerstand einer mit der Spitze kontaktierten Probe um
mehrere hundert Ohm schwanken kann. Ursache ist, dass der Kontaktwi-
derstand zwischen dem Probenteller und dem Piezo-Dreibein, iiber welches
die Probe auf Masse liegt, undefiniert ist. Um diesen Widerstand zu iiber-
briicken, wird die Probe direkt mit einem 50 pum starken Kupferlackdraht
kontaktiert und damit auf Masse gelegt (siehe Kapitel 3.5.2). Diese Kon-
taktierung liefert je nach verwendeter Probe einen zusétzlichen Widerstand

in der Grofenordnung von 2 — 4 €.

6. Weitere Widerstande ergeben sich durch die abgeschirmten Zuleitungen und
die BNC-Stecker. Diese Widerstinde sind wesentlich kleiner als ein Ohm
und konnen im Vergleich zu den oben genannten Widerstinden vernachlés-

sigt, werden.

Mit diesen Modifikationen kann das STM zum Rastern benutzt und zusitzlich
der Widerstand lokal an ausgewéhlten Probenstellen gemessen werden. Die auf-

genommenen Bilder zeigen, dass das Einfiigen der Umschaltbox zwischen dem

Abbildung 22: Atomare Stufen einer getemperten Au-Schicht auf Silizium.
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Rasterkopf und dem Vorverstiarker die Raster-Qualitit nicht negativ beeinflusst.
Abb. 22 zeigt die Oberfliche einer getemperten Goldschicht auf Silizium an zwei
verschiedenen Stellen. Deutlich sind atomare Stufen in der Goldschicht zu erken-
nen. Zur besseren Darstellung der Stufen sind die Bilder mit einem 1/f-Filter
aufgenommen worden. Dieser Filter hebt die kleinen Freqenzen des fouriertrans-
formierten Bildes besonders hervor. Dadurch geht die Hoheninformation verloren,
allerdings werden dadurch besonders gut atomare Stufen sichtbar gemacht. Bei-
de Bilder sind mit einer Pt/Ir-Spitze bei einer Spitzenspannung von 0,22V und

einem Strom von 10,8 nA aufgenommen worden.
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3.3 Kalibrierung des Z-Piezoelementes

Fiir das Beetle-STM wird geritespezifisch ein Umrechnungsfaktor fiir das Z-
Piezoelement zwischen der angelegten elektrischen Spannung V und der Langen-
anderung AZ von 2,4nm/V angegeben [29]. Durch Messen der Z-Piezospannung
kann die relative Abstandsinderung zwischen der Spitze und der Probe bestimmt
werden. Um diesen Umrechnungsfaktor zu iiberpriifen, sind zwei verschiedene
Verfahren angewendet worden. Aufgrund der Hysterese, des Kriechens und der
Drift der Piezoelemente werden weiterhin Abweichungen von diesem linearen Aus-

dehnungsverhalten untersucht.

3.3.1 Kalibrierung durch Modulation

Die in der Betriebselektronik integrierte Z-Kalibrierung verfiigt iiber die Md&g-
lichkeit, eine Rechteckspannung an das Piezo-Dreibein anzulegen. Dadurch kann
eine entsprechende Bewegung der Probe in Z-Richtung ausgeiibt werden. Da
das Beetle-STM im Constant-Current-Modus arbeitet, muss die Spitze dieser
Auf- und Abbewegung der Probe durch eine entsprechende Regelung der Z-
Piezospannung folgen. Diese Spannung wird vom Computer wieder in Farbwerte
umgerechnet und erscheint damit als helle und dunkle Streifen im dargestellten
Bild. Abb. 23 zeigt ein Bild einer polykristalline Goldschicht, welches mit die-
ser Methode aufgenommen worden ist. Deutlich sind die einzelnen Kristallite der
Goldschicht mit einem mittleren Durchmesser von etwa 30 nm zu erkennen. Wei-
terhin sind abwechselnd helle und dunkle senkrechte Streifen zu sehen. Der Inset
zeigt einen Schnitt durch die eingezeichnete Linie mit einer Lange von 250 nm.
Die Streifen erscheinen hier als eine rechteckig aufmodulierte Héheninformation.
Der Hohenunterschied zwischen dem dunklen und dem hellen Kontrast betragt
etwa 2,3 nm.

Gleichzeitig mit der Aufnahme dieses Bildes ist mit einem Oszilloskop die
Z-Piezospannung gemessen worden. Damit konnte die zu den Streifen gehdrende
Rechteckspannung abgebildet und gemessen werden. Sie betrug etwa 1,2V . Nach
|31] entspricht die Rechteckspannung einer Héhendifferenz von 2,24 nm, was gut
mit der Héhenangabe zwischen den beiden Streifen im Inset {ibereinstimmt. Zu-
sammen mit der mit dem Oszilloskop gemessenen Rechteckspannung von 1,2V
ergibt dies einen Umrechnungskoeffizienten von 1, 9nm/V. Der so erhaltene Wert

weicht damit um 21% von der Herstellerangabe mit 2,4 nm/V nach unten ab.
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1000

Abbildung 23: Aufmodulation einer Rechteckspannung wdhrend des Abrasterns
einer polykristallinen Goldschicht mit einer Pt/Ir-Spitze. Das Inset zeigt einen
Schnitt durch die eingezeichnete Linie mit einer Lange von 250 nm. Zur besseren
Darstellung ist dieses Profil mit Hilfe des Programms Prodas gegldttet worden.

Unter Beriicksichtigung von verschiedenen messbedingten Fehlerquellen stimmen

die beiden Werte relativ gut iiberein.

3.3.2 Die Kalibrierung mit dem Rasterkraftmikroskop

Das Rasterkraftmikroskop (AFM, Atomic Force Microscope) rastert eine Pro-
benoberfliche mit einer schwingenden Spitze ab. Aus den Schwingparametern
der Spitze kann mit einem Computer ein Bild iiber die Topographie gewonnen
und damit die H6he der Oberflichenstrukturen bestimmt werden. Die Héhenan-
gaben des AFM konnen mittels Eichproben geeicht werden.

Durch Vergleich einer AFM- mit einer STM-Aufnahme derselben Probe wird
der Umrechnungskoeffizient des Z-Piezoelementes des STM iiberpriift. Die Abb.
24 zeigt eine AFM-Aufnahme in 3d-Darstellung von einer nanostrukturierten

Probe. Man erkennt eine regelméfige Anordnungen von Gold-Dots mit einem
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Abbildung 24: AFM-Aufnahme von Gold-Dots auf einer polykristallinen Gold-
schicht mit einem mittleren Abstand von 302 nm, einem mittleren Durchmesser
von 100 nm und einer mittleren Héhe von 30 nm. Zur besseren Darstellung der
Dots ist dieses Bild in der Héhe gestreckt dargestellt.

Abbildung 25: AFM-Profil der Gold-Dots. Die roten Pfeile haben eine Héhendif-
ferenz von 30,6 nm.
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mittleren Durchmesser von 100 nm und einer mittleren Hohe von 30 nm, welche
auf einer Goldschicht mittels Elektronenstrahllithographie (EBL, Electron Beam
Lithography, siehe Kapitel 3.5.1) hergestellt worden sind. Zur besseren Darstel-
lung der Dots ist dieses Bild in der Hohe gestreckt dargestellt. Die Rauhigkeit
der Goldschicht und der Dots zeigt, dass diese eine polykristalline Struktur be-
sitzen. Es ist auffillig, dass die Dots entlang des Randes an der Oberkante etwas
hoher sind. Weiterhin nimmt diese Erhéhung zur rechten unteren Seite des Bil-
des zu. Ursache dafiir kann nicht ein Regelungseffekt des Rasterkraftmikroskops
aufgrund der Rasterrichtung sein, da es bidirektional arbeitet. Wahrscheinlich
handelt es sich hier um eine Gratbildung an der EBL-Lackmaske. Diese Grat-
bildung kann zu einer Seite hin verstirkt werden, wenn der Gold-Teilchenstrahl
nicht genau senkrecht auf die Lackmaske trifft und damit die Probe etwas un-
gleichméfig bedampft wird (siehe Kapitel 3.5). In Abb. 25 ist das Profil einer
Dotreihe dieser AFM-Aufnahme dargestellt. Die periodischen Erhebungen ent-
sprechen den Gold-Dots. Auch hier ist die Rauhigkeit der Goldschicht und der
Dots gut zu erkennen. Der Hohenunterschied zwischen den beiden roten Pfeilen
betrigt etwa 30 nm. Damit kann mit dieser AFM-Aufnahme eine Dothohe von
etwa 30 nm angegeben werden.

Abb. 26 zeigt eine Aufnahme der gleichen Probe mit dem Rastertunnelmikro-
skop. Wie bei der AFM-Aufnahme entsprechen die Erhebungen den Gold-Dots.
Auch hier ist anhand der Rauhigkeit der Strukturen zu erkennen, dass die Dots
und die Goldschicht polykristallin aufgewachsen sind. Die Dots scheinen mit ei-
nem Durchmesser von etwa 150nm grofier zu sein als sie tatséchlich sind. Ursache
ist der Schaftdurchmessers der verwendeten W-Spitze (siehe Kapitel 3.6). Rechts
neben dem mittleren Dot ist eine Vertiefung zu erkennen. Weiterhin ist an dem
Profil der Dots im Vordergrund zu erkennen, dass diese auf der linken Seite héher
sind als auf der rechten Seite. Diese Effekte sind unabhéngig von der Rasterrich-
tung und sind bei allen STM-Bildern beobachtet worden. Sie sind eine Folge von
Regelungseigenschaften des STM’s bei Strukturen in dieser Grofsenordnung. Abb.
27 zeigt das mit dem STM ermittelte Profil des mittleren Dots auf einer Linge von
260nm, gemessen mit dem Modul "Profile" des Programms Prodas. Die Y-Achse
gibt die Hohe in A an. Auch hier wird deutlich, dass aufgrund der Regelungsei-
genschaften des STM’s das Profil der Nanostrukturen in dieser Gréfsenordnung

verzerrt wird. Die so ermittelte Hohe des Dots betrigt etwa 20nm und weicht da-
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Abbildung 26: STM-Aufnahme von Gold-Dots mit einem mittleren Durchmesser

von 100 nm und einer mittleren Hohe von 30 nm.
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Abbildung 27: STM-Profil des mittleren Dots von Abb. 26, ermittelt mit dem
Modul "Profile” auf einer Linge von 260 nm. Die Y-Achse gibt die Héhe in A

an.
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mit deutlich von der mit dem AFM ermittelten Dothéhe von 30 nm ab. Das hier
verwendete Beetle-STM gelangt somit bei diesen vertikalen Héhenunterschieden
von 30 nm an die Grenze seines maximalen Arbeitsbereiches.

Um dieses Problem zu umgehen, wird die Spitze manuell entlang einer Li-
nie mit der oben beschriebenen Programmaéanderung im Tunnelmodus iiber den
gleichen Dot wie in Abb. 27 gefiihrt. Da der Abstand zwischen der Spitze und
der Probe aufgrund des CC-Modus konstant ist, kann durch ein gleichzeitiges
Auslesen der Z-Piezospannung die Topographie der Oberfliche abgetastet wer-
den. Abb. 28 zeigt die damit erhaltene Z-Piezospannung (schwarz) aufgetragen
iiber der Distanz AX in willkiirlichen Einheiten. Da diese manuelle Ansteuerung
nicht mit einer gleichméfigen Geschwindigkeit erfolgen kann, ist die laterale Infor-
mation des Dots verféilscht. Die Hoheninformation ist jedoch richtig dargestellt.

Durch Reduzierung der Z-Piezospannung wird die Spitze im Bereich des Dots
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Abbildung 28: Manuell ermitteltes Dotprofil mit dem STM eines Gold-Dots

von der Probe entfernt und anschlieffend wieder angendhert. Somit zeigt die Z-
Piezospannung die Hohe des Dots an der abgetasteten Stelle an. Auf der rechten
Achse (blau) ist die Hohe des Dots dargestellt. Als Umrechungsfaktor zwischen

der Z-Piezospannung und der Auslenkung der Spitze ist die Herstellerangabe von
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2,4nm/V zugrundegelegt worden. Mit dieser manuellen Methode wird somit ei-
ne Dothohe von etwa 30 nm ermittelt, welche sehr gut mit der Profilauswertung
der AFM-Aufnahme iibereinstimmt. Die Differenz zwischen der manuellen und
der automatischen Profilbestimmung des STM’s bei diesen vertikalen Absténden
von 30 nm beruht auf einer fehlerhaften Kontrastumrechnung durch den Com-
puter. Unter Beriicksichtigung aller Fehler betragt damit der Umrechnungsfaktor
(2,4+£0,4) nm/V.

Die Bestimmung der vertikalen Ausdehnung auch bei groferen Strukturen ist
durch das manuelle Abtasten der Probe mit der Spitze und durch gleichzeitiges

Auslesen der Z-Piezospannung hiermit moglich geworden.

3.3.3 Das Kriechen und die Drift des Z-Piezoelementes

Piezotranslatoren zeigen eine unerwiinschte Hysterese, welche mit einem zeit-
abhingigen Kriechen iiberlagert ist. Die Hysterese ist ein spannungsabhingiger
Effekt. Dariiberhinaus ist das Kriechen auch zeitabhingig und dufert sich nach
einer Langendnderung durch eine weitere, zeitlich verzogerte Ausdehnung. Diese

folgt einem logarithmischen Verlauf [12, 15, 32]:
AZ ~ (14 5-1g(t/0,15)) (12)

Dabei ist AZy die Ausdehnung 0, 1s, nachdem die elektrische Spannungsinderung
vollendet ist, t die Zeit in Sekunden und [ ein Parameter, welcher abhingig ist
vom Piezomaterial, der Temperatur und dem angelegten elektrischen Feld. Ursa-
che fiir das Kriechen sind verschiedene thermisch aktivierte Prozesse [32]. Wenn
z.B. eine Anhebung der Spannung auf einen hoheren Wert eine Ausdehnung des
Piezoelementes bewirkt, dann dehnt sich dieses im zeitlichen Verlauf geméafs GI.
12 geringfiigig weiter aus, wenn die Spannung auf diesem hoéheren Niveau kon-
stant gehalten wird. Analog gilt dieses fiir eine Kontraktion des Piezotranslators.
Die Abweichung vom linearen Ausdehnungsverhalten der Piezotranslatoren auf-
grund der Hysterese und des Kriechens liegt typischerweise in der Gréfenordnung
von 10 — 15 % [15, 16]. Zusitzlich zum Kriechen kann bei konstanter Spannung
auch eine thermische Drift aufgrund eines Temperaturgradienten eine zeitabhin-
gige Langenidnderung der Piezotranslatoren, aber auch der iibrigen Elemente des
STM-Rasterkopfes wie z.B. des Probentellers, bewirken. Diese Drift kann sowohl
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in lateraler als auch in vertikaler Richtung erfolgen.

Dieses Verhalten der Piezoelemente ist unter Hochvakuumbedingungen (p =
3 % 107% mbar) niher untersucht worden. Dies ist schematisch in Abb. 29 dar-
gestellt. Zunéchst wurde die STM-Spitze in den Tunnelkontakt mit einer Pro-
benoberfliche gebracht. Nach einer einstiindigen Wartezeit zur Stabilisierung be-
trug die Z-Piezospannung U; = 93,5V (a). Danach wurde die Spannung am
Z-Piezoelement sprunghaft auf U; = 1,2V reduziert und dadurch eine Kontrak-
tion des Piezoelementes erreicht (b). Nach 60 s wurde durch ein sprunghaftes
Erhéhen der Z-Piezospannung ein erneuter Tunnelkontakt hergestellt, der sich
allerdings erst bei einer Spannung von U, = 100, 5V einstellte (¢). Die Spannung
musste also wesentlich erhht werden, um die gleiche relative Héhe der Spitze zu
erhalten. Nach 40 Minuten hat die Spannung auf den Wert von Uz; = 90 V' ab-
genommen (d). Kontrollaufnahmen mit dem STM vor und nach dieser Messung
zeigen, dass die Probe innerhalb dieser Zeit nicht lateral gedriftet ist. Damit kann
die zeitliche Anderung der Z-Piezospannung nur auf das Kriechen und eine Drift
in vertikaler Richtung zuriickgefiihrt werden und nicht auf eine Topographieén-
derung der Probe.

Diese Summe aus Hysterese, Kriechen und Drift ist in Abb. 30 schematisch
dargestellt. Gestartet wird bei Punkt 1, dieser entspricht dem Punkt Bild (a) in
Abb. 29 mit U; = 93,5 V. Durch Reduzierung der Z-Piezospannung auf 1,2 V'
verkiirzt sich das Piezoelement bis zum Punkt 2 (Bild (b) in Abb. 29). Da an
dieser Stelle die Spannung fiir 60 Sekunden konstant gehalten wird, kontrahiert
sich das Piezoelement weiter aufgrund des Kriechens (Punkt 3). Um nun die
anfingliche Hohe bis zum Tunnelkontakt zu erreichen, muss die Spannung auf
100,5 V' bis zum Punkt 4 erh6ht werden (Bild (¢) in Abb. 29). Von dort kriecht
das System, im Tunnelkontakt bleibend, innerhalb 40 Minuten iiber den Punkt 1
hinaus bis zur Z-Piezospannung von 90 V' (Punkt 5, bzw. Bild (d) in Abb. 29).

Der zeitliche Verlauf der Z-Piezospannung innerhalb dieser 40 Minuten von
Punkt 4 bis zum Punkt 5 ist in Abb. 31 dargestellt (blau, rechte Skala). Inner-
halb der ersten Minute nimmt die Piezospannung abrupt um ca. 4 V' ab. Danach
nimmt die Spannung langsamer ab und nach ca. 20 Minuten verlduft sie nahezu
linear (griin gestrichelt). Nach ca. 16 Minuten hat die Spannung am Piezo wieder
den urspriinglichen Wert von U; = 93,5V und nach 40 Minuten einen Wert

von Uz =90V erreicht. Die Z-Piezospannung muss wirend dieses Kriechens von
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Abbildung 29: Uberpriifung der Hysterese und des Kriechens der Piezoelemente:
a) Die Z-Piezospannung betragt im Tunnelkontakt Uz = 93,5V. b) Die Spannung
am Z-Piezo wird auf 1,2V reduziert und dadurch eine Kontraktion des Piezoele-
mentes erreicht. An dieser Stelle wird 60s gewartet. ¢) Der erneute Tunnelkontakt
kann erst bei einer Spannung von Uz = 100,5V erreicht werden. d) Innerhalb 40
min nimmt die Spannung auf Uz = 90V ab.
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Abbildung 30: Ausdehnung des Z-Piezoelementes in Abhdngigkeit von der Z-
Piezospannung und der Zeit
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Abbildung 31: Das Kriechen und die Drift der Piezoelemente tiber einen Zeit-
raum von 40 Minuten, gemessen bei einem Druck von p = 3 x 1075 mbar. Die
rechte Skala zeigt das Abnehmen der Z-Piezospannung und die damit verknipfte
"imagindre" Verschiebung der Spitze (linke Skala). Die Anpassparameter fir die
rote Kurve nach Gl. 13 betragen: 3 =1,2-1072, v = 0,29 nm/min

der Betriebselektronik so geregelt werden, dass der Abstand zwischen der Spit-
ze und der Probe konstant bleibt. Es existiert somit ein Gleichgewicht zwischen
dem Kriechen, der Drift und der Spannungsinderung am Z-Piezoelement. Da-
mit entspricht die zeitliche Anderung der Z-Piezospannung dem Kriechen und
der Drift des Z-Piezoelementes. Auf der linken Skala (schwarz) ist die zur Z-
Piezospannung korrelierte "imaginare" Verschiebung, also das Kriechen und die
Drift des Z-Piezoelementes aufgetragen. Sie betrigt 25nm innerhalb der betrach-
teten 40 Minuten. Wegen der Zunahme der Verschiebung mit der Zeit wire die
Spitze ohne ein Nachregeln der Spannung, weiter in die Probe gefahren worden.

Ein Anpassen dieser Kurve in Abb. 31 mit Gl. 12 ist aufgrund des linearen
Verlaufs nach 20 Minuten (griin gestrichelt) nicht moglich. Dieser lineare Bereich
kann auf die thermische Drift des STM’s zuriickgefiihrt werden. Diese ist in erster
Naherung linear mit der Temperatur verkniipft. Unter der Annahme, dass die

Temperaturdnderung ebenfalls linear mit der Zeit zusammenhéngt, folgt damit
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aus GIl. 12:
AZ ~ 1+ p-In(t/0,18))+~-t (13)

Die rote Kurve in Abb. 31 zeigt eine angepasste Funktion an die experimentell
gemessenen Werte (blaue Kurve) nach Gl. 13. Beide Kurven stimmen sehr gut
iiberein. Das Anpassen ergibt einen Wert fiir 8 von 8 = 1,2 * 107 2. Dies ist
in guter Ubereinstimmung mit den typischerweise gefundenen Werten von =
1-1072 —2-1072 [15]. Der lineare Teil der Kurve entspricht einer thermischen
Drift von v = 0,29 nm/min.

Die hier dargestellte Instabilitdt aufgrund des Kriechens und der Drift von
25 nm in einem Zeitraum von 40 Minuten (Abb. 31) zeigt, dass diese Effekte
nicht vernachléssigt werden knnen. Um Punktkontakte mit einer STM-Spitze bei
einem zeitlich stabilem Widerstand herzustellen, ist ein moglichst geringes Krie-
chen und eine verschwindend kleine Drift erforderlich. Zur weitgehenden Vermei-
dung des Kriechens wird die Spitzenbewegung in Z-Richtung beim Beriihren der
Probe mit der Spitze durch eine entsprechende Spannungséinderung mit einer Ge-
schwindigkeit von 0,043 V/s sehr langsam durchgefiihrt. Weiterhin werden grofse
Spannungsidnderungen am Z-Piezoelement vermieden. Eine thermische Isolierung
fithrt zur Unterdriickung der thermischen Drift. Daher sind alle in dieser Arbeit
dargestellten Ergebnisse unter Hochvakuum bei einem Druck von p ~ 10~% mbar
gemessen worden.

Abb. 32 zeigt eine so durchgefithrte Messung. Bei dieser Messung erfolgte
die Annéherung der Spitze an die Probe durch ein manuelles Erhéhen der Z-
Piezospannung sehr langsam. Startwert der Z-Piezospannung bei Annidherungs-
beginn betrug 6V, so dass insgesamt die Spannungsdifferenz zwischen Startpunkt
und Tunnelkontakt etwa 27 V entspricht. Aufgetragen ist die zeitliche Anderung
der Z-Piezospannung (blaue Skala, rechts) iiber einen Zeitraum von 40 Minuten,
nachdem zwischen der Spitze und der Probe bei t = Omin ein Tunnelkontakt her-
gestellt worden ist. Auf der linken Skala (schwarz) ist die dazugehorende "imagi-
nire" Verschiebung des Z-Piezoelementes dargestellt. Ein logarithmischer Verlauf
ist hier nicht zu erkennen. Damit wird diese Instabilitdt nur von einer thermi-
schen Drift verursacht, welche bewirkt, dass die Z-Piezospannung innerhalb von
40 Minuten um 1,9V angendhert linear zunimmt. Das entspricht einer mittleren
imaginéren Verschiebung der Spitze von 0,11 nm/min.

Diese Messung zeigt, dass durch eine langsame Anniherung der Spitze an die



3 EXPERIMENTELLE GRUNDLAGEN 46

24 T 7 UL T T T T L T T 30
22 -
20
J 32
18
16 - I
14 - 34
;l 10—_ 36 SN
< 8 4
(=
. L 38
4
24
0] L 40
-—FF7T—7——7—
0 5 10 15 20 25 30 35 40
t/[nm]

Abbildung 32: Das Kriechen und die Drift der Piezoelemente iiber einen Zeit-
raum von 40 Minuten, gemessen bei einem Druck von p = 3 x 1075 mbar. Die
rechte Skala zeigt ein Zunehmen der Z-Piezospannung und die damit verknipfte
imagindre Verschiebung der Spitze (linke Skala). Das entspricht einer mittleren
"imagindren" Verschiebung von etwa 0,12 nm/min.

Probe das Kriechen weitgehend unterdriickt werden kann. Allerdings liegt die
Drift hier in der GroRenordnung von 10~! nm/min. Andere Messungen ergeben
eine geringere Drift in der GroRenordnung von 1072 nm/min. Damit ist eine

thermische Drift eine Instabilitit, die nicht ganz beseitigt werden kann.
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3.4 Das Rastertunnelmikroskop im Magnetfeld

Zur Uberpriifung der Einfliisse eines Magnetfeldes auf das STM ist dieses in einem
lateralen Magnetfeld getestet worden. Dazu wurde ein verschiebbarer Permanent-
magnet in den Rezipienten gebaut. Abb. 33 zeigt schematisch eine Aufsicht auf

diesen Aufbau. Der Magnet besteht aus vier einzelnen Platten aus einer FeNdB-

FNdB-Magnetplatten Befestigungs-

schrauben
Probenteller
B-Feld Probe
STM- \
Basisplatte \
Schieber

Joch-
schenkel

Abbildung 33: Schematische Aufsicht auf den Permanentmagneten und den Ra-
sterkopf. Zwischen den Polschuhen ist der Probenteller mit der eingebauten Probe
(gelb) eingezeichnet.

Legierung [33] mit den Abmessungen 10 mm - 50 mm - 75 mm, welche auf einem
Joch montiert sind. Das Joch ist an einem Schieber befestigt, mit dem der gesam-
te Magnet mit einem Schrittmotor iiber den Rasterkopf gefahren werden kann.
Der Abstand zwischen den Jochschenkeln kann durch Lésen der Befestigungs-
schrauben verdndert werden. Damit ist eine Variation der Feldstirke zwischen
den Polschuhen méglich. Die Richtung des Magnetfeldes wird durch den griinen
Pfeil symbolisiert. In der Mitte zwischen den Polschuhen bei einem Polschuhab-
stand von 2 cm besteht ein B-Feld in lateraler Richtung von etwa 0,5 7. Am
Rand der Polschuhe betrigt das laterale Magnetfeld nur noch etwa 0,27 und ist
damit aufgrund der Polschuhgeometrie stark inhomogen.

Abb. 34 zeigt zwei STM-Aufnahmen einer Goldschicht an derselben Stelle oh-

ne (a) und mit einem Magnetfeld von 0,57 (b). Deutlich ist zu erkennen, dass
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Abbildung 34: STM-Aufnahmen einer Goldschicht mit einer Pt/Ir-Spitze an der
selben Stelle. a) ohne und b) mit einem Magnetfeld von 0,5 T. Deutlich ist eine
Verschiebung der Bilder um 19, 4nm nach links oben zu erkennen. Nach Abschal-
ten des Feldes ist wieder das Bild (a) aufgenommen worden.

die Qualitdt der Aufnahme mit Magnetfeld nicht schlechter ist als ohne Magnet-
feld. Allerdings ist eine kleine Verschiebung der Aufnahme zu verzeichnen. Der
in (a) mit dem blauen Kreuz markierte Kristallit ist in (b) um 19,4 nm nach
links oben verschoben (griines Kreuz). Nach Abschalten des Feldes ist wieder das
Bild (a) aufgenommen worden. Die Verschiebung von a) nach b) und umgekehrt
ist dabei parallel zum B-Feld. Um auszuschliefsen, dass es sich hierbei um eine
reine Drift handelt, wurden acht mal hintereinander diese Bilder mit und ohne
Magnetfeld aufgenommen. Alle Bilder ohne B-Feld werden durch Bild a) und
alle Bilder mit B-Feld durch Bild b) wiedergegeben, es handelt sich somit um
eine reproduzierbare Verschiebung. Diese Bilder zeigen, dass das STM nur ein-
geschrinkt in einem lateralen Magnetfeld arbeitet. Die Bildqualitit wird nicht
beeinflusst, allerdings wird der Bildausschnitt seitlich verschoben. Dieser Effekt
ist auf eine Wechselwirkung zwischen dem stark inhomogenen Magnetfeld und
dem Rasterkopf zuriickzufithren und muss fiir zukiinftige magnetfeldabhéngige

Experimente beriicksichtigt werden.
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3.5 Herstellung der Proben

Im folgenden wird die Herstellung der Proben erldutert. Die verwendeten Si-
Substrate mit den Abmessungen 3,95 mm - 3,95 mm - 0,5 mm werden zuerst
mit Aceton und danach mit Isopropanol im Ultraschallbad mehrfach gereinigt.
Auf den so vorbehandelten Substraten werden die gewiinschten Schichten und

Nanostrukturen hergestellt.

3.5.1 Die Elektronenstrahllithographie

Die Herstellung der Dot-Proben erfolgt mit Elektronenstrahllithographie (EBL,
Electron Beam Lithographie) [1]. Bei der EBL wird eine auf das Substrat aufge-
brachte Lackschicht an definierten Stellen mit einem Elektronenstrahl in einem
Rasterelektronenmikroskop (SEM, Scanning Electron Microscope) belichtet. An
diesen Stellen verindern sich die chemischen Eigenschaften des Lackes derart,
dass der Lack an diesen Stellen bei der anschliefenden Entwicklung entweder
entfernt wird (positiv-Lack) oder nur dort erhalten (negativ-Lack) bleibt. Man
erhilt auf dem Substrat eine Lackmaske, welche nun mit dem gewiinschten Ma-
terial bedampft wird. Das Substrat wird somit nur an den Stellen bedampft, an
denen der Lack durch das Entwickeln entfernt worden ist. Zuletzt wird beim so-
genannten Lift-Off der restliche Lack gelost. Der in dieser Arbeit durchgefiihrte
Herstellungsprozess ist im einzelnen schematisch in der Abb. 35 (nicht mafstabs-

getreu) zu sehen.
1. Schritt:

Auf die vorgereinigten Si-Substrate wird zunéchst eine Goldschicht zur Kontaktie-
rung der Dots aufgebracht. Diese Goldschicht wird durch Verdampfen von Gold
aus einer Gliihwendel bei einem Druck von 1 — 10 - 107% mbar hergestellt. Die
Schichtdicken betragen typischerweise 80 — 100 nm. Diese werden mit einem
Schwingquarz kontrolliert, welcher parallel mit der Probe bedampft wird. Die
Belegung der Quarzoberfliche fiihrt zu einer Reduzierung der Schwingfrequenz
aufgrund der zunehmenden schwingenden Masse. Diese Frequenzidnderung kann
an einem Zahler abgelesen werden. In erster Niaherung ist die Frequenzédnderung
proportional zur aufgedampften Schichtdicke. Durch vorheriges Kalibrieren des

Schwingquarzes (z.B. mit dem Tolanski-Verfahren oder mit Hilfe des Rasterkraft-
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Herstellung des Lagensystems

Belichtung mit dem Elektronenstrahl
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Abbildung 35: Herstellung der Dot-Proben mit Elektronenstrahllithographie

mikroskops) kann somit die aufgedampfte Schichtdicke bestimmt werden. Diese
Schicht dient als leitfihige Unterlage der Dots.

Anschliefsend erfolgt das Aufschleudern einer Doppellackschicht fiir die Elek-
tronenstrahllithographie. Es werden positive, in Ethyllaktat geléste, PMMA-
Lacke (PMMA: Polymethylmethacrylat) der Firma Allresist verwendet. Durch
geeignete Wahl der Konzentration und des Molekulargewichtes dieser Lacke kann
die Lackdicke und die Empfindlichkeit gegeniiber der Belichtung mit dem Elek-
tronenstrahl beeinflusst werden [34].

Die hier verwendeten Lacke sind ein 200k 4 %-iger Lack fiir die erste Lack-
schicht und ein 950k 1%-iger Lack fiir die zweite Lackschicht. Der zweite Lack
ist gegeniiber der Belichtung mit dem FElektronenstahl unempfindlicher als der
erste. Dadurch sollte die spéter entwickelte Doppel-Lackmaske ein unterkehliges
Profil besitzen, wodurch eine Gratbildung an der Struktur beim Aufdampfen ver-
mieden werden soll. Die erste Lackschicht wird mit einer Umdrehungszahl von
6000 U/min innerhalb einer Zeit von 30 Sekunden aufgeschleudert. Nach einem
Aushérten iiber 10 Minuten bei einer Temperatur von 150 °C auf einer Heiz-

platte erfolgt das Aufschleudern der zweiten Lackschicht bei gleichen Bedingun-
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gen. Sie wird anschlieffend fiir 5 Minuten ebenfalls bei 150 °C getempert. Eine
Schichtdickenbestimmung mit einem Rasterkraftmikroskop zeigt, dass die erste
Lackschicht etwa 142 nm und die zweite etwa 26 nm dick ist. Ndheres findet sich
in [1].

2. Schritt:

Die belackte Probe wird in einem Rasterelektronenmikroskop der Firma Leo in
Kombination mit einer Schreibeinheit der Firma Raith auf Grundlage eines vor-
gebenen Dot-Layouts belichtet. In dieser Arbeit werden alle Dots mit einem mitt-
leren Abstand von 302 nm geschrieben. Dieser Abstand wurde gewéhlt, um fiir
die STM-Untersuchungen und Kontaktmessungen in dem maximalen Rasterfeld
von 500%*500 nm? des STM’s noch eine geniigende Anzahl von Dots erfassen zu
konnen.

Der Dotdurchmesser wird durch die Dosis und die damit verkniipfte Belich-
tungszeit des EBL-Lackes vorgegeben. Um den Dotdurchmesser in Abhingig-
keit der Dosis gezielt einstellen zu konnen, wurden mehrere (200um)? grofe
Gold-Dotfelder mit einer jeweils grofer werdenden Dosis in Schritten von je-
weils 2uC /em? hergestellt und anschliefend im SEM untersucht. Abb. 36 zeigt
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Abbildung 36: Mittlerer Dotdurchmesser in Abhdngigkeit von der Belichtungsdo-
518
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den so erhaltenen Dotdurchmesser in Abhéngkeit von der Belichtungsdosis. Bei
einer Dosis von 2 uC'/cm? kénnen keine Dots hergestellt werden, da hier eine Un-
tergrenze der Belichtungsdosis fiir die verwendete Lackstruktur gegeben ist. Mit
zunehmender Dosis bis 10 uC/em? steigt der Dotdurchmesser zunéchst steil an.
Diese grofte Steigung des Dotdurchmessers in Abhéngigkeit der Dosis ist eine Fol-
ge von einem erhohtem Anteil von vorwérts gestreuten Elektronen [1]. Oberhalb
von 10 C'/em? nimmt die Steigung ab und der Durchmesser nimmt nahezu linear
mit der Dosis zu bis zu einem Wert von 103 nm bei einer Dosis von 34 uC'/em?.

Nach der Belichtung erfolgt die Entwicklung des Lackes 2 min lang in einem
Entwicklerbad. Ein darauf folgendes, 30 s dauerndes, Stoppbad beendet dann den

Entwicklungsvorgang.
3. Schritt:

Nach der Entwicklung wird die Lackmaske bedampft. Als Material wird erneut

Gold aus einem Glithverdampfer verwendet.
4. Schritt:

Nach dem Aufdampfen erfolgt als letztes der Lift-Off-Prozess in einem ca. 50°C
warmen Acetonbad. Dabei wird der restliche bedampfte Lack entfernt und es
verbleibt die gewiinschte Nanostruktur.

Abb. 37 zeigt eine SEM-Aufnahme von regelmifig angeordneten Gold-Dots,
die auf einer Goldschicht mittels EBL hergestellt worden sind.

Die Dots dieser Probe haben eine Hohe von ca. 30 nm und einen mittleren
Durchmesser von (100£4)nm. Der mittlere Abstand betréigt (302 £4)nm. Deut-
lich ist auch hier die Kérnung der polykristallinen Goldschicht im Hintergrund zu
erkennen. Der helle Ring entlang der Dotrander deutet an, dass die Rander ge-
geniiber der Dotmitte iiberhoht sind. Dies ist vermutlich darauf zuriickzufiihren,
dass die Locher in der Lackmaske statt des gewiinschten unterkehligen Profils ein
iiberkehliges Profil besitzen, was zu einer verstirkten Bedampfung der Randbe-
reiche und damit zu einer Gradbildung fiihrt. Diese Gratbildung kann zu einer
Seite hin verstirkt werden, wenn der Gold-Teilchenstrahl nicht genau senkrecht
auf die Lackmaske trifft. Dieses ist schematisch in Abb. 38 dargestellt. Zu sehen
ist hier das Profil eines Dots, der am oberen Rand eine kleine Erhéhung besitzt.

Auf der rechten Seite (griiner Pfeil) ist dieser Grat aufgrund einer geringfiigigen
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Abbildung 37: SEM-Aufnahme von Gold-Dots bei 50000-facher Vergréifierung.
Diese Dots sind auf einer Goldschicht mittels EBL hergestellt worden. Die Dots
haben einen mittleren Durchmesser von (100 + 4) nm und eine Hohe von ca.
30 nm. Der mittlere Abstand betrigt (302 £ 4) nm.

/

Abbildung 38: Schematische Darstellung eines Grates entlang der Dotoberkante

Schrighedampfung etwas hoher. Die mittlere Hohe dieses Ringes relativ zur Do-
toberflichenmitte kann mittels einer AFM-Aufnahme (vergl. Abb. 24) mit etwa

4 nm abgeschétzt werden.
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3.5.2 Kontaktierung der Proben

Abb. 39 zeigt eine schematische Darstellung zur Kontaktierung der fertigen Dot-
proben (nicht mafstabsgetreu). Die Proben werden mittels Silberleitlack auf ein
ca. Imm-8m-8mm grofes Messingblech geklebt, an das vorher auf der Riickseite
ein Kupferlackdraht mit einem Durchmesser von 50 um zur Kontaktierung aufge-
16tet wurde. Die elektrische Kontaktierung der Goldschicht erfolgt mit Silberleit-

Au-Schicht

Leitlack Si-Substrat

Messingblech

Kupferlackdraht

Abbildung 39: Kontaktierung der Probe auf einem Messingblech

lack, welcher seitlich auf die Probenoberfliche und das Blech aufgetragen wird.
Das andere Ende des Kupferlackdrahtes ist an einen Drahtbiigel geklemmt, wel-
cher durch eine UHV-Durchfiihrung den elektrischen Kontakt nach aufsen fiihrt
und auf Masse gelegt ist (ein Teil des Drahtbiigels ist auf dem Photo in Abb. 12
zu sehen). Dieser diinne Kupferlackdraht und der Silberleitlack haben zusammen
einen Widerstand von ca. 2 — 4 ().

Abb. 14 zeigt die Riickseite des Messingbleches mit aufgelotetem Kupferlack-
draht. Damit der Kupferlackdraht die laterale Bewegung des Probentellers beim
Abrastern der Probe nicht behindert, wird der Probenteller mit einem kleinen

Gewicht zur Erh6hung der Trégheit beschwert.
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3.6 Herstellung der Spitzen

Ein mit dem Rastertunnelmikroskop aufgenommenes Bild entspricht einer Fal-
tung aus den Spitzen- und den Probeneigenschaften. Aus diesem Grund ist es
erforderlich, dass die Spitze passend zur Probe gewéhlt wird. Fiir atomare Auflo-
sung muss die Spitze in einem einzelnen Atom enden. Aufgrund der empfindlichen
exponentiellen Abhéngigkeit des Tunnelstromes vom Abstand zwischen Spitze
und Probe kann dabei die "makroskopische" Form der Spitze vernachlissigt wer-
den, da nur das "letzte" Atom an der Spitze einen nennenswerten Beitrag zum
Strom liefert.

Fiir die Untersuchung von Nanostrukturen, speziell den Dots, sind andere
Anforderungen an die Spitze erforderlich. Dieses soll in der Abb. 40 erlautert
werden. Bei einer typischen Dothéhe von 30 nm und einem Durchmesser von
100 nm ist eine regelméfkige Spitzengeometrie und ein kleiner Kriimmungsradius
am Apex der Spitze wichtig, um der Oberflichentopographie folgen zu konnen.
Ein zu grofser Kriimmungsradius wiirde bewirken, dass der durch die Flanken
der Spitze fliekende Tunnelstrom die Dots bei der anschliefenden Abbildung am
Computer grofer erscheinen lisst als diese tatséchlich sind. Im Rahmen der Di-
plomarbeit wurden daher Spitzen aus einer Pt/Ir-Legierung, aus Gold und aus

Wolfram getestet.

L/}

Abbildung 40: Schematische Darstellung einer Spitze und einer nanostrukturier-
ten Probe
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3.6.1 Platin-Iridium-Spitzen

Die Pt/Ir-Spitzen werden aus 0,25 mm dickem Draht durch ein schriages Ab-
schneiden und gleichzeitiges Auseinanderziehen mit einem spitzen Seitenschnei-
der hergestellt. Der Vorteil dieser Spitzen ist, dass sie gut fiir atomare Auflo-
sung geeignet sind. Beim Schneiden des Drahtes kann sich eine Erhéhung bilden,
die in einem einzelnen Atom endet. Weiterhin lassen sich diese Spitzen schnell
und ohne grofsen Aufwand herstellen. Aufgrund der Legierungszusammensetzung
des Drahtes zeichnen sie sich auferdem durch einen geringen Temperaturausdeh-
nungskoeffizienten aus.

Abb. 41 zeigt eine SEM-Aufnahme des Endbereiches einer solchen Spitze bei
20000-facher Vergroferung. Die Oberfliche der Spitze besitzt keine definierte

\

RS A

Abbildung 41: SEM-Aufnahme einer Pt/Ir-Spitze bei 20000-facher Vergrofierung

Form; es existieren vielmehr zahlreiche Erhéhungen. Aufgrund dieser unregel-
méifkigen Geometrie eignen sich diese Spitzen nur zum Abrastern von Proben
mit einer geringen Oberflichenrauhigkeit von wenigen Nanometern, wie z.B. eine
polykristalline Goldschicht. Brauchbare STM-Aufnahmen von Dots in den ge-

wiinschten Dimensionen kann man mit diesen Spitzen nicht erhalten.
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3.6.2 Goldspitzen

Die Goldspitzen werden zu Testzwecken genauso wie die Pt/Ir-Spitzen aus ei-
nem 0, 25 mm dickem Golddraht mit 99,99%-iger Reinheit durch Schneiden und

gleichzeitigem Ziehen mit einem Seitenschneider hergestellt. Abb. 42 zeigt eine

Abbildung 42: SEM-Aufnahme einer Au-Spitze bei 2000-facher Vergrofierung

SEM-Aufnahme einer so hergestellten Goldspitze bei 2000-facher Vergroferung.
Wie die Pt/Ir-Spitze ist auch die Goldspitze unregelméfig geformt und damit
ebenfalls ungeeignet, um brauchbare STM-Aufnahmen von Dots zu erhalten. Al-
lerdings konnen auch mit dieser Spitze brauchbare Bilder von polykristallinen
Goldschichten aufgenommen werden. Aufgrund der geringen Hérte des Goldes
koénnen jedoch diese Spitzen durch ein Beriihren mit der Probenoberfléiche schnel-

ler beschidigt werden als die Pt/Ir-Spitzen.
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3.6.3 Wolframspitzen

Das elektrochemische Atzen

Die Priiparation der Wolframspitzen erfolgt durch elektrochemisches Atzen [35].
Ein Gleichstrométzen (dc—/ftzen) fiihrt zu hyperbolisch geformten Spitzen mit
sehr kleinem Kriimmungsradius. Im Gegensatz dazu fiihrt ein Wechselstrométzen
(ac-Atzen) zu konisch geformten Spitzen mit gréferem Kriimmungsradius. Meh-
rere Versuche zeigen, dass die ac-gedtzten Spitzen zu stumpf sind um die ge-
wiinschten Nanostrukturen mit brauchbarer Bildqualitit abzurastern. Deshalb
wurden in dieser Arbeit die W-Spitzen mit Gleichspannung geétzt. Dazu wird
ein 0,25 mm dicker Wolframdraht 5 mm tief in eine wéssrige 4%-ige Natriumhy-

droxidlosung getaucht, wie in Abb. 43 zu sehen. Durch Anlegen einer Spannung

Spitze Halterung

\

NaOH in H,O L’J

Pt-Elektrode o, |

Abbildung 43: Atzen der Wolframspitzen. Der W-Draht wird zum Atzen 5 mm
tief in die NaOH-Losung getaucht. Zum Anlegen der Atzspannung wird an die
Pt-Elektrode und an die Halterung eine Zuleitung angeklemmt (nicht dargestellt).

zwischen dem Draht und einer in dem Elektrolyten befindlichen Pt-Elektrode
wird Material vom Wolframdraht abgetragen, so dass sich die W-Spitze ausbil-

det. Die Reaktionsgleichung dieses Prozesses lautet:
1. Kathode: 6H,0 + 6e~ — 3Hs(g) + 60H
2. Anode: W (s) +80H~ — WO; +4H,0 + 6e~

Im Gegensatz zum ac-Atzen wird beim dc-Atzen der Wolframdraht hauptséchlich
unmittelbar unter der Grenzfliche zwischen Luft und der NaOH-Losung geétzt.

Ursache ist die Oberflichenspannung, welche zur Ausbildung eines Meniskus am
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Abbildung 44: de-Atzmechanismus der W-Spitzen

Wolframdraht an der Grenzfliche zwischen der Losung und Luft fithrt (Abb. 44).
In der Hohe dieses Meniskus bewirkt eine unzureichende Diffusion des Hydroxids
eine Verarmung von O H~-Tonen. Der damit verkniipfte Konzentrationsgradient
filhrt zu einer langsameren Atzgeschwindigkeit. Unmittelbar darunter ist die Dif-
fusion begiinstigt und der Wolframdraht wird dort schneller geétzt. Der untere
Teil des Wolframdrahtes wird ebenfalls nur sehr langsam geétzt, da ein Fluss von
Wolframat-Ionen entlang des Drahtes nach unten eine Abschirmung des Wolfram-
drahtes verursacht. Nach einer gewissen Zeit, die im wesentlichen abhingt von
der Konzentration der Lauge und der angelegten Spannung, ist der Draht unter
der Grenzfliche so gediinnt, dass der untere Teil durch die Schwerkraft bedingt
hinunterfillt. Man erhélt damit zwei Drahte, die man als Spitze verwenden kann.
In dieser Arbeit wird ausschlieflich der obere Teil des Drahtes fiir die Rastertun-
nelmikroskopie verwendet. Zum Atzen wird hier der Wolframdraht 5 mm tief in

die Lauge getaucht und ca. 30 — 45 min bei einer Spannung von ca. 5 V geétzt.
Die Abschaltelektronik

Es ist wichtig, dass der Atzprozess beim Abriss des unteren Drahtes durch Ab-
schalten der Gleichspannung sofort beendet wird, da der in der Losung verblei-
bende Teil des oberen Drahtes ansonsten weiter gedtzt wird und der Kriimmungs-
radius am Apex der Spitze sich dann stark vergrofert. Aus diesem Grund wurde
im Rahmen der Diplomarbeit eine Elektronik entwickelt, die ein sofortiges Ab-

schalten des Atzprozesses bewirkt.
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Abbildung 45: Blockschaltbild der Atzelektronik fir die W-Spitzen

Das Blockschaltbild der Abschaltelektronik ist in der Abb. 45 dargestellt. Das
Gerét wird von zwei unabhéngig arbeitenden Netzteilen mit zwei verschiedenen
Spannungen versorgt. Das erste Netzteil dient zur Stromversorgung des Kom-
perators und des Relais S1 mit einer konstanten Spannung von 12 V. Das zweite
Netzteil liefert eine regelbare stabilisierte Ausgangsspannung zwischen 5 V und
24 V fiir den Atzprozess. Der Komperator besteht aus einem Operationsverstir-
ker mit einem Transistor fiir die Relaisansteuerung. Der Operationsverstirker
vergleicht die Spannung, die iiber einem zum Atzprozess in Reihe geschalteten
Widerstand R3 anliegt, mit einem Sollwert. Diese Sollspannung liegt {iber dem
Widerstand R2 an und wird bestimmt durch das Verhéltnis der als Spannungs-
teiler arbeitenden Widerstinde R1 und R2. Sobald der untere Teil der Spitze
abreifit, dndert sich der Widerstand, welcher durch die Spitze und der Ldsung
entsteht, sprunghaft von ca. 1 £ auf ca. 1 M). Damit bricht die Spannung iiber
dem Widerstand R3 auf nahezu Null zusammen, wodurch der Operationsver-

!

stiarker seinen Ausgang auf "low" schaltet. Aufgrund des fehlenden Basisstroms

sperrt darauf der Transistor und das Relais 6ffnet. Der Schalter des Relais ist mit
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der Atz-Spannungsversorgung gekoppelt, so dass der Atzvorgang abgebrochen
wird. Zum Starten des Atzens kann das Relais mit einem Tastschalter kurzge-
schlossen werden. Eine Kontrolldiode zeigt den Status des Atzens an. Die typische
Schaltdauer eines Relais betriigt ca. eine Millisekunde und ist zum dc-Atzen der
W-Spitzen vollig ausreichend. Ein Photo der Atzelektronik ist in Abb. 46 zu
sehen. Oben rechts befindet sich der Einschaltknopf, oben mittig die Spannungs-
regelung, oben links die Startaste, in der Mitte links die Kontrolldiode und unten

links der dc-Ausgang fiir den Atzprozess.

Abbildung 46: Elektronik zum dc-Atzen der W-Spitzen: Oben rechts: Einschalt-
knopf; oben Mitte: Spannungsregelung; oben links: Startaste; Mitte links: Kon-
trolldiode; unten links: dc-Ausgang fiir den Atzprozess

Bilder der dc-gedtzten W-Spitzen

Abb. 47 zeigt eine SEM-Aufnahme einer mit diesem Aufbau gedtzten W-Spitze
bei 200-facher Vergréfserung.

Deutlich ist die hyperbolische Form der Spitze zu erkennen. Die feinen langli-
chen Riefen im ungeétzten Bereich des Drahtes in Abb. 47 entstehen bei der Her-
stellung des W-Drahtes. Abb. 48 zeigt eine SEM-Aufnahme bei 150000-facher
Vergroferung einer dc-gedtzten W-Spitze. Der helle Bereich, welcher am Apex
spitz zulduft, ist die tatsiichliche W-Spitze, welche durch den Atzvorgang herge-

stellt worden ist. Der dunklere Saum am Rand ist eine Kohlenstoffablagerung.



3 EXPERIMENTELLE GRUNDLAGEN 62

-2 ' \\
\\\\\ AN \\\ \\x

Abbildung 47: SEM-Aufnahme einer W-Spitze bei 200-facher Vergrifserung

Abbildung 48: SEM-Aufnahme einer W-Spitze bei 150000-facher Vergrifierung
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Diese entsteht durch das Aufbrechen von im Restgas enthaltenen Kohlenstoff-
verbindungen durch den Elektronenstrahl. Der Kriimmungsradius am Apex der
Spitze mit dieser Kohlenstofthiille betrigt ca. 20nm. Ohne Kohlenstoffablagerung
kann mit etwa 5 — 10 nm der tatsichliche Kriimmungsradius der Spitze nur ab-
geschiitzt werden. Damit haben die mit dem dc-Verfahren hergestellten Spitzen
die notwendigen Voraussetzungen, um Dots in der gewiinschten Gréfe abzura-
stern. Alle weiteren gezeigten Dot-Bilder sind mit diesen dc-gedtzten W-Spitzen

aufgenommen worden.
Der Widerstand der gedtzten W-Spitze:

Im folgenden soll in einem einfachen Modell der elektrische Widerstand einer
dc-gedtzten W-Spitze abgeschitzt werden. Dabei wird aufgrund des vernachlis-
sighbaren Widerstandes des ungeétzten Bereiches des W-Drahtes nur der geédtzte
Teil beriicksichtigt. Schematisch ist dies in Abb. 49 dargestellt.

dZ

AlZ) =7R{Z)?

Abbildung 49: Schematische Darstellung zur Berechnung des Spitzenwiderstandes

A(Z) ist die Querschnittsfliche des Drahtes an der Stelle Z und dZ die infi-
nitisimal kleine Spitzenldnge. Unter der Annahme eines konstanten spezifischen

Widerstandes p gilt damit fiir den Spitzenwiderstand:

Dabei ist p = 5,5-1078Qm |36] der spezifische Widerstand von Wolfram und [ ist
die Spitzenliange. Um A(Z) zu bestimmen, wurde von einer Spitze mittels einer

SEM-Aufnahme der Spitzenradius in Abhingigkeit vom Abstand vom Apex der
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Spitze gemessen und daraus die Fliche A(Z) berechnet. Eine Integration nach
Gl. 14 liefert fiir eine Testspitze einen Widerstand von etwa 15 ().

Diese Abschitzung an einer ausgewéhlten Spitze zeigt, dass der Spitzenwi-
derstand nicht vernachlissigt werden darf. Allerdings kann der Widerstand jeder
einzelnen Spitze aufgrund der individuellen Spitzengeometrie variieren. Damit
kann der hier berechnete Widerstand der W-Spitze nur eine Grofsenordnung von
10 — 20 ) wiedergeben.



4 ERGEBNISSE UND DISKUSSION 65

4 FErgebnisse und Diskussion

4.1 Erste Testmessungen mit Pt /Ir-Spitzen

Um Widerstinde von Nanostrukturen messen zu konnen, muss die Spitze die
gewiinschte Stelle der Probe so beriihren, dass ein moglichst geringer und stabiler
Kontaktwiderstand entsteht und gleichzeitig nur eine geringe Probendeforma-
tion stattfindet. Da fiir "normale" STM-Untersuchungen von Oberflichen hiufig
Pt /Ir-Spitzen wegen ihrer geringen thermischen Ausdehnung benutzt werden,
wurde in ersten Testmessungen die Eignung dieser Spitzen untersucht.

Abb. 50 zeigt eine STM-Aufnahme eines polykristallinen (Co/Pt),-Multilagen-
systems vor der Beriihrung mit einer Pt /Ir-Spitze. Deutlich sind die einzelnen Kri-
stallite des Multilagensystems mit einem mittleren Durchmesser von etwa 8 nm
zu erkennen. Abb. 51 zeigt die gleiche Stelle der Probe nachdem die Pt /Ir-Spitze
in der Bildmitte um etwa 2,5 nm in die Probe gefahren worden ist. Beim Hin-
einfahren hat die Spitze auf der Probenoberfliche einen "Krater" aufgeworfen,
welcher um ca. 50 nm aus der Bildmitte verschoben ist. Das Inset stellt einen
Querschnitt durch diesen Krater auf einer Linge von 500 nm dar. Er hat eine
Hohe von ca. 7nm und einen Durchmesser von etwa 380nm. Das Ausbilden eines
solchen grofen Kraters durch das Hineinfahren einer Pt/Ir-Spitze in die Probe
ist haufig beobachtet worden. Wie in der Abb. 41 gezeigt, sind die geschnittenen
Pt /Ir-Spitzen sehr unregelmifig geformt und bewirken damit eine grofflichige
und undefinierte Probenoberflichendeformation.

Damit konnen mit diesen Spitzen an ausgewihlten Stellen keine kontrollier-
baren Widerstandsmessungen durchgefiihrt werden. Versuche mit Goldspitzen
zeigen ein dhnliches Ergebnis wie mit Pt/Ir-Spitzen. Allerdings sind die Gold-
spitzen durch das Beriihren der Probenoberfliche aufgrund der geringen Hérte
des Goldes oft so erheblich deformiert worden, dass keine brauchbaren Bilder
der Probe nach dem Beriihren aufgenommen werden konnten. Aus diesem Grund

wurden die dc-gedtzten W-Spitzen getestet.
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Abbildung 50: (Co/Pt),-Multilagensystem wvor dem Hineinfahren der Pt/Ir-
Spitze.

Abbildung 51: (Co/Pt),-Multilagensytem nach der Berihrung mit der Pt/Ir-
Spitze in der Bildmitte. Das Inset zeigt einen Querschnitt durch den "Krater”
auf einer Ldnge von 500 nm.
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4.2 Herstellung von Punktkontakten mit einer W-Spitze

Die Testversuche an dem (Co/Pt),-Multilagensystem mit der Pt/Ir-Spitze im
obigen Kapitel zeigen, dass die Pt/Ir-Spitzen nicht gut geeignet sind, um Punkt-
kontakte mit Nanostrukturen, wie z.B. den Dots, herzustellen. Im weiteren wird
gezeigt, welche Eigenschaften dc- geidtzte W-Spitzen fiir die Herstellung von
Punktkontakten besitzen. Als Probe dient eine polykristalline Goldschicht. Zu-
néchst wird die Probe abgerastert, um ein topographisches Bild von der Oberfla-
che zu gewinnen, wie in Abb. 52 zu sehen. Auch hier sind wieder die einzelnen
Kristallite der Goldschicht zu erkennen. Durch Umschalten auf die externen Span-
nungsquellen und Erhohen der Z-Piezospannung wird die W-Spitze in den mit
dem Kreis markierten Kristallit gefahren (Kreis in Abb. 52) und gleichzeitig die
Z-Piezospannung, der eingeprigte Strom und die Spannung iiber der Konstant-
stromquelle vom Computer ausgelesen. Die Eindringtiefe der Spitze wird durch
ein gleichzeitiges Messen des Kontaktwiderstandes und der Z-Piezospannung be-
stimmt.

Abb. 53 stellt ein Bild der gleichen Stelle dar, nachdem die W-Spitze um ca.
2 nm in die markierte Stelle gefahren worden ist. Die Kristallite zeigen im Ge-
gensatz zum Bild vor dem Hineinfahren eine innere "geriffelte" Struktur. An der
Stelle, an der die Spitze die Probe beriihrt hat, hat sich eine Erh6hung mit einem
mittleren Durchmesser von ca. 50 nm gebildet. Der Inset zeigt die Topographie
durch diese Erhéhung (griiner Pfeil) auf einer Linge von 300 nm. Sie ist etwa
4 nm hoher als die anderen Kristallite.

Die Eindringtiefe der Spitze in die Goldschicht ist so klein, dass nur eine
geringfiigige Verdnderung der Probenoberfliche entsteht. Dieses ist ein wichtiger
Aspekt fiir das Kontaktieren von Multilagenschichten mit der W-Spitze, wenn de-
ren Schichtstruktur fiir Widerstandsmessungen mit dem STM beim Heranfahren
der Spitze nicht zerstort werden soll. Die Erhéhung (griiner Pfeil) zeigt, dass die
Spitze beim Herausziehen etwas Probenmaterial mitgenommen und einen kleinen
"Goldfaden" gezogen hat. Die geriffelte Struktur innerhalb der Kristallite zeigt,
dass beim Herausziehen auch die Spitzengeometrie verdndert wurde und sich ei-
ne Doppelspitze gebildet hat. Da das Wolfram wesentlich hérter als das Gold ist,
kann davon ausgegangen werden, dass etwas Gold an der Spitze hiangengeblieben
ist und hauptsichlich dies die Spitze verdndert hat.

Beim Heranfahren der Spitze wurde ein konstanter Strom von 1 pA in den
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Abbildung 52: STM-Aufnahme einer Goldschicht mit einer W-Spitze. Der Kreis
markiert die Mitte des Bildes, in welche die Spitze hineingefahren wird.

Abbildung 53: STM-Aufnahme der gleichen Stelle (Abb. 52), nachdem die Spitze
etwa 2 nm tief in die markierte Stelle (Kreis) hineingefahren worden ist. Das
Inset zeigt einen Querschnitt durch die Topographie auf einer Linge von 300 nm.
Der grine Pfeil 1m Inset markiert die Erhohunyg.
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Kontakt eingeprigt und gleichzeitig die Spannung iiber der Stromquelle gemessen.
Bevor die Spitze die Probe beriihrt hatte, war dieser Strom unterbrochen. Sobald
sie sich beriihrten, &nderte der Widerstand sich sprunghaft von "unendlich" auf
ca. 24 Ohm. Bei weiterer Anndherung der Spitze an die Probe um etwa 2 nm
nahm der Widerstand auf etwa 20 Ohm ab.

Die Abb. 54 zeigt eine U(I)-Messung dieses Kontaktes bis zu einem Strom
von 10 pA. Der Kontakt zeigt ein Ohmsches Verhalten mit einem Widerstand

von 20,08 2. Um den Kontaktwiderstand abzuschétzen, muss der Zuleitungswi-

U/[mV]
\

o 1 2 3 4 5 & 7 & 8 o
[/ [uA]

Abbildung 54: U(1)-Kennlinie des Kontaktes von Abb. 53 bis zu einem Strom von
10 pA. Der Kontakt zeigt ein ideales Ohmsches Verhalten mit einem Widerstand
von 20, 08 €2.

derstand (etwa 9 — 11 Q) und der Spitzenwiderstand (geschétzt etwa 10 — 20 €2)
beriicksichtigt werden. Diese unvermeidlichen Widerstinde ergeben zusammen
19 — 31 © und zeigen damit, dass durch das Beriihren einer Probe mit einer
STM-Spitze ein Kontakt mit sehr geringem Ubergangswiderstand von unter 2 Q
hergestellt werden kann. Eine tiefergehende Diskussion iiber den Kontaktwider-
stand folgt in Kapitel 4.4.1.
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Abbildung 55: Kontaktwiderstand beim Herausziehen der W-Spitze aufgetragen
tber der zuriickgelegten Verschiebung AZ der Spitze. Die Z-Piezospannung wird
von rechts nach links reduziert und damait die Spitze aus der Probe gezogen. Die
Bilder zeigen schematisch die jeweilige Position der Spitze relativ zur Probe. Die
Z-Achse ist so gewdhlt, dass der Kontaktabriss bei AZ = 0 nm erfolgt.

Der Widerstand des Kontaktes beim Herausziehen der Spitze ist in Abb. 55
abgebildet. Die Z-Piezospannung wird von rechts nach links reduziert und damit
die Spitze um den Betrag AZ aus der Probe gezogen. Dabei dndert sich zunéchst
der Widerstand nur geringfiigig, bis er kurz vor dem Abreifen des Kontaktes bei
ca. 18 k€) stark ansteigt. Auffillig ist, dass der Kontakt erst abreifit, nachdem die
Spitze um etwa 5 nm aus der Probe gezogen worden ist. Dieses stimmt gut mit
der Erhohung in Abb. 53 (griiner Pfeil) iiberein und zeigt damit ebenfalls, dass

ein diinner Goldfaden beim Herausziehen der Spitze gezogen worden ist.
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4.3 Goldpunktkontakte und Leitwertquantisierung

Im vorhergehenden Kapitel wurde mit einer W-Spitze eine Goldschicht unter-
sucht und gleichzeitig der Widerstand beim Heran- und Herausfahren der Spitze
in die bzw. aus der Schicht gemessen. Um die Entstehung eines Goldfadens und
das Abrissverhalten niher untersuchen zu kénnen, wurden weitere Experimente
mit einer Goldspitze und mit 40 — 80 nm dicken polykristallinen Goldschich-
ten durchgefiihrt. Dabei wurde tiberpriift, ob mit diesem experimentellen Aufbau
auch Leitwertstufen beim Herausziehen der Spitze aus der Probe beobachtet wer-
den konnen. Um den Leitwert des Goldpunktkontaktes zu messen, wird ein kon-
stanter Strom von 0, 1 4A oder 1A in einen Kontakt zwischen der Spitze und der
Probe eingeprégt und gleichzeitig die Spitze durch Erhohung bzw. Reduzierung
der Z-Piezospannung mit einer Geschwindigkeit von etwa 0,1 nm/s in die Pro-
be gefahren bzw. herausgezogen. Alle Messungen erfolgen bei Zimmertemperatur
und einem Druck von 1 — 4 * 10~ mbar.

In der Abb. 56 ist exemplarisch der Leitwert in Einheiten von 2¢?/h in Ab-
héngigkeit von der relativen Abstandsédnderung zu sehen. Kurve (1) zeigt das
Heranfahren und Kurve (2) das anschliefende Herausziehen der Goldspitze aus
der Goldprobe bei einem Strom von 1 pA. Beim Heranfahren der Spitze nimmt
der Leitwert ab Beginn des Kontaktes bei AZ = 6,1 nm innerhalb von 0,6 nm
bis zu einem Wert von 860 Gy zu. Das entspricht einem Widerstand von etwa
15 Ohm. Wenn die Spitze anschliefend wieder herausgezogen wird, nimmt der
Leitwert mit zunehmendem Herausziehen der Spitze aus der Probe ab, so dass
der Abriss des Kontaktes erst nach einer Distanz von 6,5 nm erfolgt.

Wie bei der Goldschicht, in die eine W-Spitze gefahren wurde (Abb. 53, griiner
Pfeil), deutet diese Leitwertmessung auf das Ausbilden eines Goldfadens hin, da
selbst bei groferen Distanzen der Spitze von der Probe ein elektrischer Kontakt
existiert, wie in der schematischen Zeichnung in Abb. 56 zu sehen ist. Es ist nicht
ungewohnlich, dass ein Goldfaden eine solche Linge von 6,5 nm erreicht. In eini-
gen Fillen sind Kontakte um 40 nm in die Linge gezogen worden. Costa-Kréimer
et al. finden bei SEM-Untersuchungen von Silberkontakten sogar Kontaktlangen
von 800 nm [24].

Um diese Kontaktstelle weiter zu untersuchen, wurde die Spitze an der glei-
chen Stelle erneut in die Probe gefahren. Die Abb. 57 zeigt den Leitwert in Abhén-

gigkeit von der relativen Abstandsdnderung fiir das zweimalige Heranfahren bzw.
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Abbildung 56: Leitwert in Abhdngigkeit von der relativen Abstandsinderung AZ
zwischen der Au-Spitze und einer polykristallinen Au-Schicht beim Heranfahren
(1) an die Schicht und anschlieffendem Herausziehen (2) bei einem Strom von
I = 1pA. Die Z-Achse ist so gewdhlt, dass der Kontaktabriss bei etwa AZ = 0 nm
erfolgt.

Herausziehen der Spitze aus der Probe. (Die schwarze (1) und die rote (2) Kurve
entsprechen einem Ausschnitt von der schwarzen (1) und der roten (2) Kurve in
Abb. 56.) Nach dem ersten Abriss (2) erfolgte ein zweites Heranfahren der Spitze
(3) bis zu einem Leitwert von etwa 36 G. Bei dieser zweiten Annéiherung entsteht
der Kontakt nicht an der Abrissstelle, sondern erst bei einer Riickkehr-Distanz
von 2, 7nm. Beim zweiten Herausfahren (/) der Spitze aus der Probe nimmt der
Leitwert wieder ab, bis der Kontakt nach einer zur Kontaktentstehung relativen
Distanz von 1 nm wieder abreifst. Dabei zeigt diese Kurve Leitwertplateaus bei
4Gy und 9 Gy. Weiterhin ist bei allen Kurven auffillig, dass die Steigung des
Leitwertes in Abhéngigkeit von der Anndherung AZ beim Heranfahren immer
grofer als beim Herausziehen der Spitze ist.

Dieses hysteretische Verhalten bei mehrmaligem Heran- und Herausfahren der

Spitze ist typisch fiir die Goldpunktkontakte. Eine mogliche Ursache dafiir kann
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Abbildung 57: Leitwert in Abhdngigkeit von der relativen Abstandsinderung AZ
zwischen der Au-Spitze und einer polykristallinen Au-Schicht bei mehrmaligem
Heran- und Herausfahren in die bzw. aus der Schicht bei einem Strom von I =
1 uA: heran (1), heraus (2), heran (3), heraus (4). Die schwarze (1) und die rote
(2) Kurve entsprechen einem Ausschnitt von der schwarzen (1) und der roten (2)
Kurve aus Abb. 56 bis zum Leitwert von 40 Gy.

die Hysterese des Z-Piezoelementes sein. Diese liegt typischerweise in der Grofen-
ordnung von 10-15% und wiirde damit beim zweiten Heranfahren, nachdem die
Spitze beim ersten Herausziehen um 6nm aus der Probe gefahren wurde, nur eine
Riickkehr-Distanz von etwa 0,6 — 0,9 nm bewirken. Die beobachtete Riickkehr-
Differenz von 2,7 nm ist somit mit einer Hysterese des Z-Piezoelementes allein
nicht zu erkldren. Unter der Voraussetzung, dass beim zweiten Heranfahren der
Spitze an die Probe der Kontakt wieder an der gleichen Stelle zwischen der Spit-
ze und der Probe entsteht, kann diese Hysterese nur mit einer Kollabierung des
gezogenen Fadens erkirt werden. Beim Ziehen wird elastische Energie im Fa-
den gespeichert, welche nach dem Abreiflen des Kontaktes ein Abnehmen der

Fadenldnge bewirkt. Die unterschiedliche Steigung des Leitwertes in Abhéngig-
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keit von AZ kann ebenfalls auf das Kollabieren und somit auf ein Abstumpfen
der Kontaktfliche zuriickgefiihrt werden. Dieses Abstumpfen bewirkt, dass die
Kontaktfliche bei erneutem Heranfahren grofer ist und damit der Leitwert beim
Heranfahren der Spitze schneller mit AZ zunimmt als er beim Herausziehen ab-
nimmt. Diese modellméfige Betrachtung ist schematisch in Abb. 58 dargestellt.
Die Abbildungen 7-/ entsprechen dem jeweiligen Heran- und Herausfahren der
Spitze von Abb. 57. Beim Heranfahren (1) der Spitze an die Probe nimmt der
Leitwert schnell zu. Beim Herausfahren (2) wird ein "Goldfaden" gezogen, wel-
cher kurz vor dem Abreifsen eine diinne Verengung mit dem Kontaktradius R;
besitzt. Nach dem Abreifsen des Kontaktes kollabiert der gezogene Faden () und
der Radius der bei der ndchsten Anndherung entstehenden Kontaktfliche vergro-
fsert sich auf den Wert Ry. Dadurch nimmt bei erneuter Anndherung der Spitze
an die Probe der Leitwert mit einer grofseren Steigung zu, als er beim vorherigen

Herausfahren der Spitze abgenommen hat.

2R,> 2R,

—Ir-4—2R1 —- -+

Abbildung 58: Schematische Darstellung zum Abstumpfen des Kontaktes. Die
dargestellten Fille entsprechen den jeweiligen Leitwertkurven in Abb. 57.

4.3.1 Die Leitwertstufen

Die blaue Kurve (4) in Abb. 57 zeigt im Vergleich zur "glatten" roten Kurve (2)
deutliche Leitwertplateaus bei 4 Gy und 9 Gy. Offensichtlich ist der Punktkontakt
durch das erste Hineinfahren und Herausziehen derart "trainiert" worden, dass
beim zweiten Herausziehen Leitwertstufen beobachtet werden konnen.

Ein weiteres Beispiel zeigt Abb. 59. Die Z-Piezospannung wird auch hier von
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Abbildung 59: Leitwertstufen eines Goldpunktkontaktes in Abhdangigkeit von der
relativen Verschiebung AZ der Spitze bei einem Strom von I = 1pA.

rechts nach links reduziert und damit die Spitze aus der Probe gefahren. Da-
bei nimmt der Leitwert in Stufen ab bis der Kontakt bei 3 G abreifit. Diese
Kurve stellt einen Einzelfall dar, der zeigt, dass auch Leitwertstufen bis zu ei-
nem Leitwert von 130 G auftreten konnen. An ausgewihlten Stellen sind diese
Leitwertstufen graphisch hervorgehoben. Die Leitwertplateaus liegen nicht unbe-
dingt bei ganzzahligen Vielfachen von G. Ebenso konnen die einzelnen Stufen
von ganzzahligen Vielfachen von G, abweichen.

Im weiteren wird der Leitwert kurz vor dem Abriss des Kontaktes ndher un-
tersucht. Abb. 60 zeigt exemplarisch den Leitwert in Einheiten von 2¢?/h iiber
der relativen Abstandsinderung fiir zwei verschiedene Goldpunktkontakte (rot
und schwarz). Der eingeprégte Strom betragt hier I = 0, 1 uA. Bei einer groferen
Eindringtiefe der Spitze in die Probe von 0,5 — 0,7 nm und einem entsprechend
grofserem Leitwert von etwa 5 — 9 G sind keine Leitwertstufen zu beobachten.
Wird nun die Spitze zunehmend aus der Probe gezogen, nimmt der Leitwert stu-
fenartig ab, bis er bei AZ = 0,15 nm (schwarze Kurve) bzw. AZ = 0,13 nm
(rote Kurve) verschwindet. An diesen Stellen erfolgt der Abriss des Punktkon-
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Abbildung 60: Leitwertstufen von Gold fir zwei verschiedene Punktkontakte (rot
und schwarz) bei I = 0,1 pA. Die Z-Piezospannung wird von rechts nach links

reduziert und damit die Spitze aus der Probe herausgefahren. Dabei nimmt der
Leitwert in Stufen bis zum Abriss bei Go = 2€*/h ab.

taktes. Der entsprechende Leitwert von etwa 1Gj an der Abrissstelle zeigt, dass es
sich hier um einen einatomigen Punktkontakt handelt (siehe Kapitel 4.3.3). Der
Leitwert des ersten Plateaus der schwarzen Kurve ist um etwa 0,1 G von 1 G
nach oben verschoben. Ein solch kleiner Offset wurde 6fters bei Leitwertmessun-
gen beobachtet. Die Ursache fiir diesen Offset konnte nicht ganz geklirt werden.
Moglicherweise existieren Tunneleffekte aus der Nachbarschaft des Punktkontak-

tes, die einen zusdtzlichen Beitrag zum Leitwert leisten.

4.3.2 Makroskopische Beschreibung des Punktkontaktes

Im folgenden soll mit einem einfachen makroskopischen Modell die geometrische
Form des Goldpunktkontaktes angenidhert werden. Dazu wird zuerst der Radius
R der Kontaktfliche mit der Nidherung nach Sharvin und dem semiklassischen
Korrekturterm fiir den ballistischen Kontakt berechnet. Dabei wird angenommen,
dass der Widerstand nur durch die kleinste Querschnittsfliche des Kontaktes
gebildet wird.
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Nach GIl. 11 gilt fiir den Kontaktradius R:

lG 1
— =y 1
r Go 0,692 " (15)

Dabei ist A = 5,236 107!°m die Fermiwellenléinge von Gold [38]. Mittels dieser
Gleichung wird im folgenden aus dem gemessenen Leitwert der Kontaktradius in
Abhéangigkeit von der Verschiebung AZ berechnet.

Abb. 61 zeigt oben einen vergréfterten Ausschnitt von Abb. 59 bis zu einem
Leitwert von 60 G. Bei einem Leitwert von 3 G reifst der Kontakt ab. Die Kurve
unten stellt den Kontaktradius nach der korrigierten Sharvinformel fiir den glei-
chen Ausschnitt dar. Die Stufen des Kontaktradius sind aufgrund von Gl. 15 mit
den Leitwertstufen korreliert. Beim Herausziehen der Spitze nimmt der Kontak-
tradius von rechts nach links ab und kann bis zu einer Verschiebung von etwa
AZ = 0,8nm gut durch eine lineare Funktion aproximiert werden (griine Linie).
Danach nimmt er abrupt bis zum Abriss des Kontaktes bei AZ = 0,17 nm ab.
Besonders deutlich ist an dieser Stelle die Stufe des Kontaktradius von 0, 35 nm
auf 0 nm zu erkennen. Diese entspricht der Leitwertstufe von 0 Gy auf 3 Gy. Das
abrupte Abnehmen des Kontaktradius in Abhéngigkeit von der Verschiebung AZ
kurz vor dem Abriss zeigt, dass der Punktkontakt insbesondere fiir kleiner wer-
dende Durchmesser instabil gegen mechanische Dehnung wird.

W. B. Jian et al. [39] benutzten zur Beschreibung der Abhéngigkeit der Kon-
taktfliche vom Leitwert bei Goldpunktkontakten ein Konusmodell. In diesem
Modell sind die beiden Spitzen zweier Kegel mit dem Offnungswinkel © so ge-
geneinander geschoben, dass eine kreisférmige Verengung gegeben ist, wie in Abb.
62 (Bilder a und b) zu sehen ist. Das Herausziehen und Heranfahren der Spitze
andert dabei reproduzierbar die Kontaktfliche bei gleichbleibendem Konuswinkel.
Dabei ist der Kontaktradius proportional zur Verschiebung AZ. Durch Anpassen
der entsprechenen Geometriefunktion an den Leitwert in Abhéngigkeit von der
relativen Verschiebung konnten sie den Offnungswinkel des Konus berechnen. Der
lineare Bereich (giiner Strich) in Abb. 61 entspricht diesem Konusmodell.

Das abrupte Abnehmen des Kontaktradius kurz vor dem Abriss zeigt jedoch,
dass das Konusmodell beim oben dargestellten Kontaktradius (Abb. 61) an dieser
Stelle versagt. Aus diesem Grund wird im weiteren dieses Konusmodell erweitert.

Die beiden Elektroden sind, wie in Abb. 62 zu sehen, auch hier zunichst wie
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Abbildung 61: oben: Leitwertstufen von Gold bei I = 1uA in Abhdngigkeit von
der Verschiebung AZ bis zum Leitwert von 60 Gy. Die Spitze wird von rechts
nach links aus der Probe gezogen und damit der Leitwert reduziert. Diese Kurve
entspricht einem vergréflerten Ausschnitt von Abb. 59. unten: Kontaktradius der

obigen Leitwertkurve in Abhdngigkeit von AZ bis 60 GY.
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Abbildung 62: FErweiterung des Konusmodells: Das Auseinanderziehen bewirkt
zundchst eine Verkleinerung des Kontaktradius R, ohne den Offungswinkel ©
der Kegel zu verindern (a-b). Beim weiteren Ziehen geht die Konusform in eine
Kugelform mit dem gleichbleibendem Radius r tiber (c-d).

ein Doppelkonus mit dem Offnungswinkel © geformt (a). Das Auseinanderziehen
bewirkt dabei eine Verkleinerung des Kontaktradius R, ohne den Offungswinkel
der Kegel zu verdndern (b). Durch das weitere Ziehen geht dann die Konusform in
eine Kugelform mit gleichbleibendem Kugelradius r iiber (c-d). Die Berechnung
des Kontaktradius R in Abhéngigkeit von der relativen Verschiebung AZ befindet
sich im Anhang. Fiir den kugelférmigen Teil des Kontaktes gilt:

R:\/T?—(r—%)2 (16)

Fiir den linearen, kegelférmigen Bereich folgt:

R= % : tan(%) + AZ + const (17)

Dabei ist AZ die relative Distanz zwischen der Spitze und der Probe, r der Ku-

gelradius und © der Konusoffnungswinkel. Das Anpassen dieser Funktionen an
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den Radius nach Sharvin ermoglicht die Bestimmung des Kugelradius » und des
Offnungswinkels © als variable Parameter. In der Abb. 63 ist die Abb. 61 mit der
angepassten Funktion des Kugelmodells (Gl. 16, rote Kurve, bis AZ = 0,97 nm
angepasst) und des Kegelmodells (Gl. 17, griine Kurve, ab AZ = 0,97 nm an-
gepasst) zu sehen. Der hier ermittelte Radius und der Offnungswinkel betragen
r=1,2nm und © = 91°.

T T T T T T T T
1.6 J

e

1,2 4 f .

R/ [nm]

10 12 14 16 18 20 22
AZ /[ [nm]

Abbildung 63: Angepasste Funktion des Kontaktradius von Abb. 61 mit dem Ku-
gelmodell (rot) und dem Kegelmodell (griin). Der ermittelte Radius und der Off-
nungswinkel betragen r = 1,2 nm und © = 91°. Die blau gezeichneten Kontakt-
elektroden zeigen zur Funktion des Kugelmodells (gemdff Gl 16) und des Kegel-
modells (gemdff Gl. 17) die entsprechende Kontaktgeometrie.

Im folgenden ist ein weiteres Beispiel fiir die Anwendung des Kontaktmodells
dargestellt. Abb. 64 zeigt oben einen Ausschnitt der roten Kurve von Abb. 56
bis zum Leitwert von 60 Gg. Im Gegensatz zum ersten Beispiel sind keine ausge-
prigten Plateaus im Leitwert in Abhéngigkeit von der Verschiebung erkennbar.
Der Abriss des Kontaktes findet hier bei einem Leitwert von 1 - G, statt. Un-
ten ist der zu diesem Leitwert nach Gl. 15 gehdrende Kontaktradius und die

entsprechende, angepasste Kontaktradiusfunktion nach dem Kugel- (rot, Gl. 16)
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Abbildung 64: oben: Leitwertstufen von Gold bei I = 1A in Abhdngigkeit von der
Verschiebung AZ bis zum Leitwert von 60 Go. Die Spitze wird von rechts nach
links aus der Probe gezogen und damit der Leitwert reduziert. Diese Kurve ent-
spricht einem vergrifierten Ausschnitt von Abb. 56. unten: Kontaktradius und die
angepasste Funktion des Kontaktradius zu der oberen Leitwertkurve mit dem Ku-
gelmodell (rot) und dem Kegelmodell (griin). Der Radius und der Offnungswinkel
betragen hier r = 1,4 nm und © = 114°. Die blau gezeichneten Kontaktelektro-
den zeigen zur Funktion des Kugelmodells (gemaf$ Gl. 16) und des Kegelmodells
(gemafs Gl 17) die entsprechende Kontaktgeometrie.
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und dem Kegelmodell (griin, Gl. 17) dargestellt. Auch hier nimmt der Radi-
us zundchst linear dem Kegelmodell folgend und anschliefend dem Kugelmodell
entsprechend mit der Verschiebung AZ ab. Wie beim Leitwert sind auch hier
keine ausgepragten Plateaus vorhanden. Der Abriss des Kontaktes erfolgt bei ei-
nem Kontaktradius von etwa 0, 2nm. Der zugehorige Leitwert betrigt 1-Gy, dem
man dem einatomigen Punktkontakt zuordnen kann (siehe Kapitel 4.3.3). Damit
entspricht nach diesem Modell der dazugehorige Kontaktradius von 0,2 nm dem
halben Atomdurchmesser. Im Vergleich zum Atomabstand von Gold im Fest-
korper von 0,28 nm [38] erscheint dieser Kontaktdurchmesser von 0,4 nm um
etwa 0,1 — 0,2 nm zu grok. Moglicherweise muss deshalb der errechnete Kon-
taktradius fiir das letzte Plateau geringfiigig nach unten korrigiert werden. Die
Anpassparameter ergeben hier einen Kugelradius von r = 1,4 nm (angepasst
bis AZ = 0,91 nm) und einen Offnungswinkel von © = 114° (angepasst ab
AZ = 0,91 nm).

Die gute Ubereinstimmung zwischen den experimentellen Werten und dem
hier neu vorgestellten Modell zeigt, dass dieses fiir kleine Kontaktdurchmesser
eine gute Niherung ist. Der hier berechnete Spezialfall nach Sharvin gilt nur
fiir den ballistischen Transport mit R > > [ (I ist die mittlere freie Wegléinge des
Elektrons). Fiir grofse Kontaktflichen mit R < < [ ist der Ladungstransport diffus
und der Leitwert folgt dem Gesetz nach Maxwell mit G = %. Zwischen diesen
beiden Grenzfillen kann der Leitwert mit einer Ndherung nach Wexler berechnet
werden [20]. Im Gegensatz zum Sharvinleitwert ist hier der Leitwert abhéngig von
der freien Weglénge der Ladungstriager. D. Erts et al. [20] konnten durch Messen
des Kontaktdurchmessers in einem TEM-STM (TEM, Transmissions-Elektronen-
Mikroskop) mit Hilfe der Wexler-N&herung zeigen, dass bei Goldpunktkontakten
die mittlere freie Weglénge | = 3, 8nm betragt. Damit ist fiir den hier betrachteten
Kontaktradius von maximal 1,6 nm der Leitwert nach Sharvin noch eine gute

Néaherung.

4.3.3 Atomistische Beschreibung des Punktkontaktes

Die bisherige Betrachtung hat die Entstehung des Gold-Punktkontaktes mit ei-
nem makroskopischen Modell beschrieben, ohne auf die atomistische Struktur
des Kontaktes einzugehen. Das Modell versagt bei der Erklarung der Leitwert-

stufen und des hiufig beobachteten Abrisses des Kontaktes bei einem Leitwert
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von 1:-Gy =~ Im folgenden wird dieses Phanomen durch eine atomistische

Betrachtung des Punktkontaktes erlautert.

Rubio et al. [40] haben ebenfalls Leitwertstufen beim Auseinanderziehen von
Gold-Punktkontakten mit einem STM beobachtet. Durch eine Kombination des
STM’s mit einem Rasterkraftmikroskop konnten sie damit zusétzlich die Kraft
auf den Gold-Punktkontakt messen, wihrend dieser unter Normalbedingungen
auseinandergezogen wurde. Dazu ist die Goldprobe auf einem Biegebalken befe-
stigt und mit der STM-Spitze ein Punktkontakt hergestellt worden. Beim Her-
ausziehen der Spitze ist der Biegebalken aufgrund der wirkenden Kraft verbogen
worden. Diese Verbiegung und die damit resultierende Kraft konnte mittels des
AFM-Kantilevers gemessen werden. Damit konnten sie nachweisen, dass eine Stu-
fe im Leitwert mit einer Kraftinderung und damit mit einer atomaren Reorga-
nisation des Goldfadens korreliert ist. Die mechanische Dehnung des Kontaktes
speichert auf einer Plateauldnge die elastische Energie in den Atombindungen.
Bei einer bestimmten mechanischen Spannung wird das System instabil, was zu
einer atomaren Umstrukturierung des Fadens fiihrt. Fiir das Auseinanderreifsen
des letzten Kontaktes mit dem Leitwert von 1- G| ermittelten sie eine Kraft von
1,5 + 0,2 nN. Theoretische Arbeiten ergeben eine etwas geringere Kraft von
0,91 nN bzw. 1,1 nN [41, 42].

Soerensen et al. [41] haben mit Molekulardynamik-Simulationen (MD-Simula-
tionen) zur Entstehung eines Gold-Punktkontaktes zwischen zwei Elektroden in
verschiedenen Kristallorientierungen gezeigt, dass beim Auseinanderziehen der
Kontakte ein Gleiten von atomaren Ebenen eine wichtige Funktion einnimmt.
Typische Gleitprozesse des Kontaktes sind in Abb. 65 dargestellt. Durch das
Auseinanderziehen der Kontakte geht die Struktur in der Kontaktnihe in einen
zunehmend ungeordneten Zustand iiber. Es entstehen zahlreiche Gitterbaufeh-
ler, wie z.B. Stapelfehler und Fehlstellen. Der letzte Kontakt unmittelbarer vor
dem Abriss wird von einem einzelnen Atom gebildet. Sie fanden, dass der Leit-
wert dieses einatomigen Kontaktes etwa Gy = 2¢?/h ~ m entspricht. Da
Gold monovalent ist, gehort dieser Leitwert zu einem einzigen Transportkanal.
Weiterhin zeigten sie, dass die Form der Leitwertstufen von der Elastizitit des
experimentellen Aufbaus abhéngt. Die Leitwertstufen fallen bei einem elastischen
Aufbau, wie der von Rubio, deutlicher aus als bei einem starren Aufbau, wie er

in dieser Diplomarbeit verwendet wurde.
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Abbildung 65: Typische Gleitprozesse beim Auseinanderziehen eines Goldkontak-
tes nach [{1]: a) 3-Ebenen-Gleiten, b) einfaches Gleiten, ¢) Gleitprozess von zwei
nicht-parallelen Ebenen

Durch die Kombination eines STM mit einem Transmissions-Elektronenmi-
kroskop (TEM-STM) ist es gelungen, einen Gold-Faden abzubilden und gleich-
zeitig dessen Leitwert zu messen [43, 44]. Damit konnte auch experimentell nach-
gewiesen werden, dass die Leitwertstufen mit der atomaren Umstrukturierung des
Fadens gekoppelt sind, und eine Kette von einzelnen Goldatomen einen Leitwert
von Gy = 2€*/h besitzt.

Die Ergebnisse dieser Arbeiten werden nur durch das quantenmechanische
Transportkanalmodell nach GI. 8 richtig beschrieben. Der Leitwert setzt sich da-
nach aus der Summe der Transmissionswahrscheinlichkeiten 7}, aller unabhéngi-
gen Leitungskanile multipliziert mit dem Leitwertquantum G, zusammen. Das
Abnehmen des Kontaktradius auf atomarer Lingenskala durch das Herausziehen
der Spitze aus der Probe bewirkt, dass die Anzahl N der Transportkanéle durch
diesen Kontakt verringert wird. Jedesmal wenn ein Kanal geschlossen wird, be-
wirkt dieses eine Stufe im Leitwert. Aufgrund der verdnderlichen Transmissions-
wahrscheinlichkeiten (siehe Abb. 7) muss der Leitwert nicht genau bei ganzzahli-
gen Vielfachen von G liegen. Ebenso muss eine Leitwertstufe der n-ten Ordung
nicht notwendigerweise durch das Schliefsen von n Kanélen entstehen. In diesem
Sinne ist der Begriff Leitwertquantisierung bei Metallen mit Vorsicht zu verwen-
den. Die Anzahl der Kanile ist quantisiert, allerding nicht die Transmissions-
wahrscheinlichkeiten 7T;,. Je grofer der Leitwert ist, desto mehr Transportkanile
mit verschiedenen Transmissionskoeffizienten sind am Ladungstransport beteiligt.
Dadurch sind die Plateaus mit zunehmendem Leitwert undeutlicher ausgeprigt.

Dieses "Verwaschen" der Plateaus zu groferem Leitwert hin bestitigt damit die
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mittels Histogrammen gefundenen Ergebnisse von Punktkontakten anderer Au-
toren (vergl. Abb. 8). Die Tatsache, dass auch bei Leitwerten niedriger Ordnung
nicht immer Leitwertstufen beoabachtet werden kénnen, hat verschiedene Ursa-
chen wie z.B. Verunreinigungen im verwendeten Gold [19] und die Geometrie der
Kontaktfliche [37]. Eine weitere Ursache ist die Geometrie der Kontaktelektroden
[26]. Die Abb. 63 und Abb. 64 zeigen, dass unter Verwendung von Kontaktelek-
troden mit einem kleineren Kriimmungsradius von 1,2 nm und einem kleineren
Offnungswinkel von 91°, die gemessene Leitwertkurve stirker ausgeprigte Leit-
wertstufen besitzt als bei Verwendung von Kontaktelektroden mit einem groferen
Kriimmungsradius von 1, 4nm und einem grokerem Offnungswinkel von 114°. Dies
zeigt eine gute Ubereinstimmung mit der theoretischen Berechnung mittels des
freien Elektronengases (Abb. 10).

Bindungsreichweite und interatomarer Abstand der einatomigen Kette

Im folgenden wird die Linge des letzten Plateaus kurz vor dem Abriss des Kon-
taktes bei einem Leitwert von 1 - GGy ndher untersucht. In Abb. 60 ist dieses
Plateau mit einer Linge von ca. 2A besonders ausgepriigt. Diese im Vergleich
zu den anderen Plateaus relativ grofse Liange bestitigt gut die Ergebnisse von
anderen Autoren. J. L. Costa-Krdmer et al. [24] konnten mit Histogrammen, in
denen die relative Anzahl der letzten Plateaus iiber deren Liange aufgetragen ist,
zeigen, dass bei Zimmertemperatur das letzte Plateau bei 1-Gq eine mittlere Lan-
ge von 1,3A besitzt. Um im weiteren diese experimentell gefundene Linge des
letzten Plateaus zu untersuchen, soll in einem einfachen Schmelzpunktmodell die
Bindungsreichweite Z, zwischen zwei Goldatomen abgeschétzt werden. Fiir die
Wurzel aus der mittleren quadratischen Auslenkung der Atome am Schmelzpunkt

gilt nach der Lindemannschen Schmelzfpunktformel [45]:

IR2T,
T = “7]\41@02 (18)

Dabei ist Ty, = 1338 K die Schmelztemperatur, M = 196, 9 u die Atommasse
und 0 = 165 K die Debyetemperatur von Gold [38]. Das Einsetzen in Gl. 18 ergibt
fiir Gold = = 0, 33 A. Das bedeutet, dass am Schmelzpunkt der Abstand zwischen
zwei Goldatomen sich um etwa 0,33 A erhdht hat und die Gitterordnung aufge-

hoben wird. Es ist zu erwarten, dass fiir noch grofere Auslenkungen die Atom-
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bindung aufgebrochen wird, da der Uberlapp der beteiligten Wellenfunktionen
zu klein wird. Damit kann nach diesem Modell die kritische Bindungsreichweite
angegeben werden mit:

Zo~0,33A << 24 (19)

Aufgrund dieser relativ geringen kritischen Bindungsreichweite kann ausge-
schlossen werden, dass eine Plateaulinge von 2 A nur durch das Dehnen von
einer einzelnen Atombindung zustande kommt. Wie die folgende Betrachtung
zeigt, kann die Plateaulinge auf eine atomare Bewegung des Kontaktbereiches
zuriickgefiihrt werden.

Soerensen zeigte mit MD-Simulationen, dass das Auseinanderreifsen der Gold-
elektroden mit einer Erhohung der Unordnung in der unmittelbaren Kontaktnihe
verbunden ist. Dieses fiihrt zu schwach gebundenen Atomen in metastabilen Posi-
tionen in der Nédhe des einatomigen Punktkontaktes, welche benutzt werden, um
eine einatomige Kette aufzubauen. Je grofser die Anzahl von schwicher gebunde-
nen Atomen in der Nidhe der Kette ist, desto grofer ist die Wahrscheinlichkeit,
eine "lange" Kette ziehen zu konnen [19]. Das "Trainieren" des Kontaktes durch
mehrfaches Hinein- und Herausfahren der Spitze erhoht die Unordnung und da-
mit die Wahrscheinlichkeit, die Leitwertstufen zu messen. Aufgrund der grofsen
Anzahl von schwach gebundenen Atomen in unmittelbarer Nihe des Punktkon-
taktes ist die mittlere Lange des letzten Plateaus relativ zu den anderen Plateaus
mit G > G| besonders grofs.

Yanson stellte Histogramme auf, in denen bei 4,2 K die relative Anzahl der
letzten Plateaus mit einem Leitwert von 1-GY iiber deren Linge, welche bis zu 20 A
erreichen kann, aufgetragen ist [19]. Dabei sind deutliche Maxima in periodischen
Abstinden von etwa 2,7 A gemessen worden. Die Anzahl der Maxima wurde der
Anzahl der Atome in den Ketten und der Abstand von etwa 2,7 A dem kritischen

Atomabstand vor dem Abreiffen zugeordnet.

4.3.4 Die Stromdichte im Punktkontakt

Die in dieser Arbeit gemessenen Leitwertkurven zeigen keine tendenzielle Abhén-
gigkeit vom eingepréigten Strom mit 1 yA und 0,1 pA. Dieses Ergebnis steht in
guter Ubereinstimmung mit Bias-abhingigen Experimenten bei 712K von Yan-
son [19]. Offensichtlich werden diese Gold-Punktkontakte nur unwesentlich von
grofsen Stromdichten beeinflusst. In Abb. 66 ist die Stromdichte durch den in
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Abbildung 66: Stromdichte durch den in Abb. 59 dargestellten Punktkontakt in
Abhdngigkeit von AZ.

Abb. 59 dargestellten Punktkontakt in Abhéngigkeit von AZ aufgetragen. Der
eingepragte Strom fiir die hier durchgefiihrte Leitwertmessung betrigt 1 pA. Die
Kontaktfliche wurde dabei mittels des Radius nach Sharvin (Gl. 15) berechnet.
Die Stromdichte nimmt mit zunehmenden Herausziehen der Spitze aus der Pro-
be von rechts nach links zu, bis der Kontakt bei einer Stromdichte von etwa
2,9 10" A/m? abreift. An dieser Stelle betriigt der Leitwert 3Gy. Fiir einen
einatomigen Punktkontakt mit einem korrigierten Radius nach Sharvin von 2 A
wiirde bei einem Strom von I = 1A die Stromdichte sogar 8 - 10'> A/m? be-
tragen. Andere Messungen zeigen, dass die atomaren Ketten Strome bis 100 pA
(das entspricht einer Stromdichte von 8 - 10* A/m?) transportieren konnen [19].

In makroskopischen Leitern liegen die maximal moglichen Stromdichten mit
etwa 10° A/m? viele GroRenordnungen darunter. Der grofe Strom, welcher ein
Punktkontakt transportieren kann, ist auf den ballistischen Ladungstransport
zuriickzufiithren. Aufgrund der fehlenden Streuzentren kénnen die Ladungstriger

sich nahezu ungehindert ausbreiten.
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4.4 Widerstandsmessungen an Gold-Dots

Im folgenden wird das Beriihren von Gold-Dots mit einer W-Spitze an einigen
Beispielen dargestellt. Abb. 67 zeigt eine STM-Aufnahmen von Gold-Dots mit
einer mittleren Hohe von 30 nm und einem mittleren Durchmesser von 100 nm

auf einer Goldschicht.

Abbildung 67: Gold-Dot (Mitte) vor dem Beriihren mit der STM-Spitze. Die
mittlere Dothéhe betragt 30 nm und der mittlere Dotdurchmesser 100 nm.

Abbildung 68: Gold-Dot (Mitte) nach dem Berihren mit der STM-Spitze. Die
Eindringtiefe der W-Spitze in den Dot betrigt hier 3,2 nm.



4 FERGEBNISSE UND DISKUSSION 89

Der Umgebungsdruck bei der Aufnahme betrug 3 -10¢ mbar. Die Aufnahme
ist mit einem langsamen Rastermodus innerhalb von 5 Minuten aufgenommen
worden. Damit ist das Risiko, die Spitze wihrend des Abrasterns aufgrund der
grofsen Hohenunterschiede in die Probe zu fahren und dadurch die Spitze zu
zerstoren, reduziert worden. Die Spitzenspannung betrug Us = 1V und der
Tunnelstrom Is = 1 nA. An der Rauhigkeit der Dots und der Schicht ist zu
erkennen, dass diese polykristallin sind. Abb. 68 zeigt eine zweite STM-Aufnahme
der gleichen Stelle, nachdem die W-Spitze um etwa 3,2 nm in den mittleren
Dot der Abb. 67 hineingefahren und danach wieder herausgezogen worden ist.
Deutlich zu sehen ist, dass dieser Dot hoher als vor dem Kontakt mit der Spitze
ist. Die anderen Dots zeigen keine auffillige Formé&nderung. Offensichtlich ist
der mittlere Dot beim Herausziehen der Spitze erheblich in die Lénge gezogen
worden. Die Geometrie der W-Spitze ist durch das Hineinfahren nur unwesentlich
verandert worden, da ansonsten die beiden Bilder Unterschiede aufweisen wiirden,
wie z.B. durch einen Doppelspitzeneffekt.

Um die Hohe des mittleren Dots vor und nach dem Kontakt mit der Spitze zu
bestimmen, wurde jeweils davor und danach ein manueller Line-Scan an diesem
Dot durchgefiihrt. Abb. 69 zeigt diesen Line-Scan bevor (schwarz) und nachdem
(rot) die Spitze hinein- und wieder herausgefahren worden ist. Zu beachten ist,
dass bei diesem manuellen Line-Scan nur die Hohe richtig wiedergegeben wird,
nicht aber die laterale Information (undefinierte Scan-Geschwindigkeit, siehe Ka-
pitel 3.3.2). An dieser Abbildung erkennt man, dass der Dot beim Herausziehen
der Spitze um ca. 12 nm in die Hohe gezogen worden ist.

Im weiteren folgt ein zweites Beispiel fiir das Beriihren eines Dots der gleichen
Probe mit einer W-Spitze. Abb. 70 zeigt eine STM-Aufnahme der Gold-Dots mit
der mittleren Hohe von 30 nm und dem mittleren Durchmesser von 100 nm, die
bei gleichen Parametern aufgenommen wurde. Der Arbeitspunkt des STM ist bei
dieser Aufnahme etwas nach oben gehoben worden, so dass kein Tunnelkontakt
zur Goldschicht bestand. Nach dieser Aufnahme wurde die Spitze in den Dot oben
links um 3, 1 nm hinein- und wieder herausgefahren. In der anschlieffenden STM-
Aufnahme (Abb. 71) sieht man, dass alle Dots eine von der vorherigen Aufnahme
etwas abweichende Geometrie besitzen. Abgesehen von dieser allgemeinen Verén-
derung zeigt der beriihrte Dot (oben links) fast keine geometrische Verformung.

Diese an allen Dots beobachtbare kleine Verdnderung kann auf eine Verdnderung
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Abbildung 69: Manueller Line-Scan durch den mittleren Dot von Abb. 67 und
Abb. 68; schwarz: vor der Beriihrung mit der Spitze, rot: nach der Beriihrung
mit der Spitze

der Spitzengeometrie durch das Beriihren des Dots zuriickgefiihrt werden.

Die hier vorgestellten Beispiele zeigen, dass das Ausmaf der Verformung durch
das Beriihren des Dots mit der W-Spitze sehr verschieden sein kann. Ebenso
kann die Lebensdauer der W-Spitze sehr unterschiedlich sein. Bei sorgfiltiger
Handhabung kann eine Spitze fiir iiber 20 Punktkontakte mit einem Dot benutzt
werden. Nach dem Herausziehen kann sich die Spitzenqualitéit verschlechtert, aber

auch verbessert haben.
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Abbildung 70: Gold-Dot (oben links) vor dem Beriihren mit der STM-Spitze. Die
mittlere Dothohe betrigt 30 nm und der mittlere Dotdurchmesser 100 nm.

Abbildung 71: Gold-Dot (oben links) nach dem Berihren mit der STM-Spitze.
Die Findringtiefe der W-Spitze in den Dot betrdgt hier 3,1 nm.
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4.4.1 Der Dotwiderstand und die U(I)-Kennlinie

An den Gold-Dots, die mit der W-Spitze beriihrt worden sind, sind Widerstands-
messungen durchgefiihrt worden. Abb. 72 zeigt die U(I)-Kennlinie bis zu einem
Strom von 100 pA eines mit der STM-Spitze beriihrten Dots mit einer mittleren
Hoéhe von 30 nm und einem mittleren Durchmesser von 100 nm. Die Kennlinie
ist linear, der Kontakt zeigt damit ein Ohmsches Verhalten. Die Steigung der
Kennlinie entspricht einem Widerstand von R = 20,13 2. Abgesehen von we-
nigen Ausnahmen, die auf eine Drift zuriickgefiihrt werden konnen, zeigen alle
aufgenommenen U(I)-Kennlinien das Ohmsche Verhalten.

Im weiteren soll gepriift werden mit welcher Genauigkeit eine solche Wider-
standsmessung durchgefiihrt werden kann. In Abb. 73 ist der Widerstand R der
einzelnen Messpunkte von der U(I)-Kennlinie in Abb. 72 in Abhéngigkeit vom
eingepriagten Strom [ aufgetragen. Die rote Linie entspricht dem mit der U(I)-
Kennlinie ermittelten mittleren Widerstand von R = 20,13 €. Es ist deutlich zu
sehen, dass mit zunehmendem Strom die Fluktuation des Widerstandes R klei-
ner wird und dieser sich schlieflich bei einem Strom von 100 A sehr gut dem
Wert von R = 20,13 Q2 anndhert. Die Schwankungen um diesen Mittelwert wer-
den dabei mit zunehmendem Strom kleiner, da die relativen Abweichungen der
U(I)-Kennlinie bei hoheren Strémen abnehmen. Bei Strémen oberhalb von 70 1A
ist die Schwankung kleiner als 6 mf2. Mit Hilfe dieser Auftragung wird beson-
ders deutlich, wie gut der Widerstand dem Ohmschen Gesetz folgt. Es kénnen
Widerstandsabweichungen vom Ohmschen Gesetz fiir hohe Stréme von mehr als
6 mS) aufgelost werden.

Da mit diesem experimentellen Aufbau nur eine Zweipunktmessung moglich
ist, setzt sich dieser Widerstand aus der Summe der einzelnen Widerstinde al-
ler am Stromlauf beteiligten Komponenten zusammen (vergl. Abb. 21, Kapitel.

3.2.2). Diese einzelnen Beitrége werden im weiteren niaher erldutert.

Zuleitungswiderstand:

Die Widerstidnde aufgrund der Zuleitungen und der Probenkontaktierung kénnen
zusammen mit 9-11 Ohm angegeben werden. Dieser Beitrag entspricht etwa der

Hilfte des gesamten Widerstandes.
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einem Widerstand von R = 20,13 €). Die Eindringtiefe der Spitze in den Dot
betrigt 2,4 nm.

T T T T T T T T T
20,45 - -
=
20,40 — -
20,35 - —
20,30 —
g .
o 20,25 4 —~
20,20 - —
1m
LIS
20,18} T o it s
1 \-/ ‘..-/.\-/l "
20,10 —
T T T T T T T T T

O 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
|7 pA]

Abbildung 73: R(I)-Kennlinie der Abb. 72. Die rote Linie entspricht dem mit der
U(I)-Kennlinie ermitteltem mittleren Widerstand von R = 20,13 Q.



4 FERGEBNISSE UND DISKUSSION 94

Spitzenwiderstand.:

Der Spitzenwiderstand der verwendeten W-Spitzen kann mit etwa 10-20 Ohm
abgeschitzt werden (siehe Kapitel 3.6.3). Damit entspricht dieser Widerstand

ungefihr der anderen Hilfte des Gesamtwiderstandes.

Kontaktwiderstand:

Der Kontaktwiderstand zwischen der Spitze und den Dots ist keine konstante Gro-
Ke. Der Gesamtwiderstand verschiedener Dots derselben Probe mit der gleichen
Spitze gemessen liegt zwischen 18 und 33 Ohm. Dieser Widerstandsunterschied
ist im wesentlichen von der Eindringtiefe der Spitze in den Dot abhéngig, welche
zwischen einigen A bis zu 5 nm liegt. Das Kriterium fiir eine Widerstandsmes-
sung ist eine hinreichende zeitliche Stabilitit. Widerstinde von mehr als 30 Ohm
fluktuieren in der Regel in einer Minute um mehrere Ohm und werden deswegen
nicht beriicksichtigt. Damit kann diese Schwankungsbreite zwischen 18 und 33
Ohm auf einen undefinierten Kontaktwiderstand zuriickgefiihrt werden. Da ein
konstanter Widerstandsbeitrag von etwa 20 2 durch die gesamte Zuleitung und
die Spitze entsteht, kann damit der Kontaktwiderstand zwischen der Spitze und
der Probe von weit unter 102 abgeschitzt werden. Ein &hnliches Ergebnis findet
sich in [10]. Dort werden Kontaktwiderstéinde zwischen einer Probe und einer

STM-Spitze in der Gréfenordnung von mehreren 10 mS2 gefunden.

Dotwiderstand:

Der Widerstand der hier kontaktierten Dots wird durch folgende Abschitzung
ermittelt. Ein Gold-Dot mit einem Durchmesser von 100nm, einer Héhe von 30nm
und einem spezifischen Widerstand von p = 10 uQ2em [48] hat einen Widerstand
von 0, 4€2. Damit ist der Dotwiderstand im Vergleich zum Gesamtwiderstand sehr
klein. Allerdings ist die Genauigkeit der U(I)-Kennlinie mit einer Auflsung bei
héheren Stromen von 6 mS2 ausreichend, um schon eine eventuelle Abweichung
von 1,5 % vom Ohmschen Gesetz auch fiir einen Dot mit einem Widerstand von
0,42 nachweisen zu kénnen. Damit kann davon ausgegangen werden, dass ein Dot
mit diesen Abmessungen mit einem maximalen Fehler von 1,5 % dem Ohmschen
Gesetz folgt.
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Es ist nicht moglich, den Absolutwiderstand eines Dots in dieser Grofe zu
messen. Ein sinnvoller Vergleich der gemessenen Gesamtwiderstinde zwischen ei-
nem mit der STM-Spitze kontaktierten Dot und der Goldschicht kann aufgrund
der Schwankungsbreite des Kontaktwiderstandes nicht durchgefiihrt werden. Al-
lerdings konnen Widerstandsinderungen z.B. aufgrund eines Magnetfeldes ge-

messen werden.

4.4.2 Die zeitliche Stabilitdt des Kontaktwiderstandes

Die zeitliche Stabilitdt des Kontaktes zwischen der Spitze und der Probe ist eine
wichtige Vorraussetzung, um magnetfeldabhingige Widerstandsinderungen mes-
sen zu konnen. Zahlreiche Messungen zeigen, dass hinreichend stabile Kontakte
schon bei einer Eindringtiefe der Spitze in die Probe von weniger als 5 nm er-
reicht werden konnen. Im folgenden wird an exemplarischen Beispielen die zeitli-
che Stabilitit des Kontaktes zwischen einer W-Spitze und der Gold-Dots gezeigt
und diskutiert. Alle vorgestellten Ergebnisse sind mit einem konstanten Strom
von 100 A und bei einem Druck von p = 1 —6-107% mbar gemessen worden. Die
Dothéhe der kontaktierten Dots betrégt 30 nm und der Dotdurchmesser 100 nm.

Abb. 74 zeigt den Widerstand aufgetragen iiber einen Zeitraum von 6 Minu-
ten. Die Eindringtiefe der Spitze in den Dot betrdgt hier nur 0,23 nm. Deutlich
zu sehen ist, dass der Widerstand um ca. 100 m{2 nach oben driftet. Gemittelt
entspricht das einer Drift von 16,6 mS2/min. Diese Drift ist mit einem hochfre-
quenten Rauschen von etwa 6 mS2 iiberlagert.

Eine sehr stabile Widerstandsmessung iiber einen langen Zeitraum von 30
Minuten bei einem Strom von I = 100 A zeigt Abb. 75. Die Eindringtiefe der
W-Spitze in den Dot betrigt hier 2,2 nm. Der Widerstand nimmt innerhalb
dieser 30 Minuten um nur 190 m) zu. Das entspricht einer mittleren Drift von
6,3 mQ/min.

Im allgemeinen ist die zeitliche Drift des Widerstandes von verschiedenen
Dots, die mit einer W-Spitze beriihrt worden sind, unterschiedlich grof. Nicht
alle Widerstande zeichnen sich durch eine zeitliche Drift von unter 20 mQ/min
aus. Man findet sowohl zunehmende als auch abnehmende Widerstandsdriften.
Etwa 2/3 der durchgefiihrten Stabilitdtsmessungen zeigen dabei eine zunehmende
Drift. Im folgenden soll erldutert werden, auf welchen Mechanismen die beobach-

tete Widerstandsdrift beruhen kann. Dazu gehéren mechanische Instabilititen,
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Abbildung 74: Zeitliche Stabilitit eines Kontaktes bei einem Strom wvon I
100 pA. Der Widerstand driftet zeitlich gemittelten um 16,6 mS)/min.
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Abbildung 75: Zeitliche Stabilitit eines Widerstandes bei einem Strom von I =
100 pA. Der Widerstand driftet zeitlich gemittelt um nur 6,3 mS2/min.
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wie das Kriechen und die Drift der Piezoelemente, aber moéglicherweise auch ein

thermischer Effekt durch eine Erwidrmung der Kontaktfliche und der Probe.

Erwarmung durch die hohe Stromdichte:

Die Stromdichte durch einen Dot mit einem Durchmesser von 100 nm bei einem
Strom von 10044 betrigt etwa 6-10'° A /m?. Die Stromdichte an der Kontaktstelle
ist um ein bis zwei Grofenordnungen grofer, sie kann allerdings nicht exakt ange-
geben werden, da die Kontaktfliche unbekannt ist. Eine Erwarmung des Kontak-
tes, aber auch des Dots und der Spitze aufgrund der hohen Stromdichte, konnte
einen Anstieg des Widerstandes verursachen. Allerdings zeigen zeitabhéngige Wi-
derstandsmessungen auch bei einem Strom von nur 10 A keinen Unterschied zu
den oben vorgestellten Ergebnissen bei einem Strom von 100 puA. Auferdem fol-
gen die U(I)-Kennlinien dem Ohmschen Gesetz. Dies deutet darauf hin, dass eine
Erwdrmung aufgrund der hohen Stromdichte unwahrscheinlich ist. Um dies zu
iiberpriifen, soll im folgenden die Temperaturerh6hung des Kontaktes und dessen
nihere Umgebung mit einem Modell nach R. Holm [49] abgeschétzt werden. In
diesem Modell wird die Temperatur an der Kontaktstelle im wesentlichen von der
Wirmeleitfihigkeit zu einem kilteren Reservoir und der angelegten Spannung U
bestimmt. Mit der Annahme, dass eine metallische Verengung an ihren breiten
Enden mit jeweils einem Warmereservoir mit der Zimmertemperatur 7Ty gekop-
pelt ist und kein weiterer Warmeaustausch mit der Umgebung stattfindet, folgt
nach Anwendung des Wiedemann-Franz-Gesetzes fiir die Temperatur 7" an der
engsten Stelle: -

T? =T¢ + v (20)
Dabei ist T' die Temperatur an der Kontaktstelle, U die angelegte elektrische
Spannung zwischen den beiden Reservoirs mit der Temperatur 7Ty = 300 K und

L ist die Lorenz-Zahl. In guter Niherung kann mit L = 2,4 108 VIZ? die Lorenz-

Zahl fiir Metalle als konstant angenommen werden [49].

Um dieses Modell auf den mit der W-Spitze kontaktierten Dot anzuwenden,
wird angenommen, dass die Goldschicht und der ungeétzte Bereich der W-Spitze
die beiden Tempereaturreservoirs mit 7, = 300 K bilden. Bei einer angenom-
menen Spannung von U = 1 mV bei einem Strom von 100 pA (das entspricht

einem Widerstand von 10 Ohm, zusammengesetzt aus Kontaktwiderstand, Spit-
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zenwiderstand und Dotwiderstand) ergibt sich eine Temperaturerh6hung von nur
17mK. Eine kleine Korrektur dieses Wertes aufgrund der geringfiigig unterschied-
lichen Leitfdhigkeiten von Gold und Wolfram kann vernachlissigt werden [49].
Diese sehr geringe Temperaturerh6hung erscheint zunéchst aufgrund der hohen
Stromdichte insbesonders an der Kontaktflache nicht plausibel. Zu beachten ist al-
lerdings, dass die Kontaktfliche den kleinsten Widerstand bildet. Damit wird die
am Kontakt entstehende Joulsche Wérme schnell abgeleitet. Bei einem typischen
Temperaturkoeffizienten des Widerstandes bei Metallen in der Gréfsenordnung
von 1073 K~ |50] bewirkt diese Temperaturerhéhung eine Widerstandséinderung

unterhalb der Nachweisgrenze.

Das Kriechen des Piezoelementes:

Das Kriechen des Piezoelementes bewirkt ein weiteres Hineinfahren der Spitze in
die Probe und damit ein Sinken des Kontaktwiderstandes (siche Kapitel 3.3.3).
Dieses Kriechen wird durch eine sehr langsame Anndherung der Spitze an die

Probe weitgehend reduziert.

Die thermische Drift:

Durch eine thermische Drift des experimentellen Aufbaus kann die Spitze aus der
Probe sowohl heraus- als auch hineingefahren und damit der Widerstand ver-
grokert oder reduziert werden. Diese Drift ist unvermeidbar. Testmessungen des
Kontaktwiderstandes unter Normalbedingungen zeigen, dass der Kontaktwider-
stand sehr empfindlich auf Temperaturdnderungen der Umgebung reagiert. Eine
Temperaturerhohung durch z.B. die Kérperwéirme einer in die Nidhe des Raster-
kopfes gehaltenen Hand fiihrt schon zu einer reproduzierbaren Widerstandserho-

hung eines Punktkontaktes.

Die hier aufgefiihrten Einfliisse zeigen, dass eine zeitliche Instabilitit des Wi-
derstandes aufgrund des Kriechens und einer Temperaturerh6hung des Punktkon-
taktes wegen der hohen Stromdichte weitgehend ausgeschlossen werden kann. Der
Punktkontakt wird also mafgeblich von Temperaturschwankungen in der Umge-
bung beeinflusst. Die Empfindlichkeit des Kontaktwiderstandes gegeniiber dieser
thermisch verursachten relativen Abstandsinderung zwischen der Spitze und der

Probe ist abhéingig von der Eindringtiefe der Spitze in die Probenoberfliche und
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der Geometrie der Kontaktfliche. Um die Temperaturschwankung zu reduzieren,
wird das STM unter Hochvakuum betrieben. Allerdings kann dadurch nicht eine
Temperaturstrahlung aus der Umgebung verhindert werden. Dadurch kann der
Abstand zwischen der Probe und der Spitze und damit auch der Kontaktwider-
stand variieren.

Die hier vorgestellten Messungen zeigen, dass ein Dot mit einer W-Spitze elek-
trisch kontaktiert werden kann, ohne diesen durch eine zu grofse Eindringtiefe der
Spitze zu zerstoren. Gleichzeitig ist der Gesamtwiderstand so stabil, dass er in-
nerhalb von 30 Minuten um nur 0,2 variiert (Abb. 75). In den U(I)-Kennlinien
werden diese Driften nicht sichtbar, da sie unterhalb von 50 Sekunden aufge-
nommen werden. Magnetische Multilagendots in der CPP-Geometrie (Current
Perpendicular to Plane), die den Riesenmagnetowiderstand zeigen, zeigen eine
Widerstandsdnderung in Abhéngigkeit eines duferen Magnetfeldes in der Gro-
fenordnung von etwa 0,2 Q (siehe Kapitel 4.5). Eine magnetfeldabhéngige Wi-
derstandsdnderung gemessen unterhalb einer Minute liegt damit deutlich {iber der
zeitlichen Instabilitit des Kontaktwiderstandes. Die hier erreichte Stabilitét ist
somit ausreichend, um magnetfeldabhingige Widerstandsmessungen von diesen

Multilagendots durchfiihren zu kénnen.
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4.5 (Co/Cu),-Multilagendots

Wie die bisherigen Messungen gezeigt haben, lassen sich stabile Punktkontakte
zwischen einer W-Spitze und einer nanostruktuierten Probe herstellen. Allerdings
sind mit dieser Methode nur relative Widerstandséinderungen messbar. Systeme,
die grofe Widerstandsinderungen in Abhéingigkeit von einem Magnetfeld zeigen,
sind Multlagenschichten mit abwechselnd magnetischen und unmagnetischen La-
gen. Bei geeigneter Schichtfolge kann in diesen Systemen in Abwesenheit eines
magnetischen Feldes eine antiferromagnetische Kopplung zwischen den magneti-
schen Lagen eingestellt werden. Legt man in der Schichtebene ein Magnetfeld an,
konnen die Spinmomente parallel ausgerichtet werden. Aufgrund spinabhingiger
Streuprozesse dndert sich dadurch der Widerstand des Multilagensystems im du-
feren Magnetfeld in der Grokenordnung von 2-70 % und wird deshalb Riesenma-
gnetowiderstand (GMR, Giant Magneto Resistance) genannt [3, 4, 46, 51|. Hierbei
fliefst der Strom in der Schichtebene in der sogenannten CIP-Konfiguration (CIP,
Current In Plane). Eine noch grofere magnetfeldabhéngige Widerstandsinde-
rung erhélt man in der sogenannten CPP-Konfiguration (Current Perpendicular
to Plane). Hier flieft der Strom senkrecht zur Schichtebene. Allerdings ist der
CPP-Widerstand aufgrund der geringen Schichtdicken bei makroskopischen late-
ralen Abmessungen zu klein und damit nicht messbar. Durch Reduzierung der
lateralen Abmessungen auf Nanometerskala zu einem Dot kann der Widerstand
so erhoht werden, dass er einer Messung zugéinglich ist.

Im Rahmen dieser Diplomarbeit wurde versucht, den Widerstand solcher
GMR-Dots in Abhéngigkeit von einem Magnetfeld zu messen. Um diese Dots
herzustellen, wurde mittels EBL eine Lackmaske nach dem oben beschriebenen
Verfahren (Kapitel 3.5.1) auf einer Goldschicht hergestellt. Vor der Belackung
wurde die polykristalline Goldschicht fiir eine Stunde bei einer Temperatur von
350 °C unter Argonschutzgas getempert. Dadurch wird die Rauhigkeit der Gold-
oberfliche durch eine Rekristallisation des Goldes reduziert. Dieses ist wichtig fiir
das gleichméfige Aufdampfen der Multilagenschichten. Die so hergestellte Lack-
maske wurde anschlieffend in der Arbeitsgruppe von Prof. G. Reiss (Universtét
Bielefeld) abwechselnd mit Kobalt und Kupfer bedampft, so dass sich abwech-
selnd Kobalt- und Kupferschichten bildeten. Die Schichtparameter wurden so
gewahlt, dass sich zwischen den Co-Schichten eine antiferromagnetische Kopp-
lung einstellt. Abb. 76 zeigt eine SEM-Aufnahme von der fertigen Struktur. Man
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Abbildung 76: SEM-Aufnahme bei 80000-facher Vergrifserung von GMR-
Multilagendots auf einer getemperten polykristallinen Goldschicht. Diese Dots
sind in der Universitit Bielefeld (Arbeitsgruppe Reiss) hergestellt worden. Die
mittlere Dothohe betragt 39 nm und der mittlere Dotdurchmesser 75 nm.

erkennt regelméfige Anordnungen von (Co/Cu),-Multilagendots auf der Gold-
oberfliche mit einer mittleren Hohe von 39 nm und einem mittleren Durchmesser
von 75 nm. Der mittlere Dotabstand betrigt 302 nm. Der helle Ring an den
Dotréndern kann, wie schon bei den Gold-Dots gesehen (Kapitel 3.5.1), auf eine
Gratbildung zuriickgefiihrt werden. Deutlich ist zu erkennen, dass der mittlere
Kristallitdurchmesser der Goldschicht mit etwa 300 nm wesentlich grofer ist als
bei den ungetemperten Golschichten mit einem mittleren Kristallitdurchdurch-
messer von etwa 30 nm. Weiterhin erscheint die Oberfliche glatter als bei den
ungetemperten Goldschichten. Zwischen den einzelnen Kristalliten sind gut die
Korngrenzen zu erkennen.

Um die Widerstandsédnderung dieser Dots in Abhéngigkeit von einem dufseren
Magnetfeld abschétzen zu konnen, ist gleichzeitig wihrend der Bedampfung der
Lackmaske auch eine Referenzprobe ohne Lackmaske bedampft worden. Abb. 77
zeigt die so erhaltene magnetfeldabhingige relative Widerstandsinderung bezo-

gen auf das Widerstandsminimum bei angeschaltetem Magnetfeld dieser Multi-
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Abbildung 77: Relative Widerstandsdnderung in Abhdngigkeit von einem Magnet-
feld eines CuCu-Multilagensystems in der CIP-Geometrie nach [52].

lagenschicht in CIP-Geomtrie [52]. Ausgehend von einem negativen Magnetfeld
nimmt der Widerstand zunéchst mit grofer werdendem Magnetfeld zu (1) bis er
ein Maximum erreicht und danach wieder abnimmt. Bei anschlieftender Reduzie-
rung des Magnetfeldes nimmt der Widerstand wiederum bis zu einem erneuten
Maximum, welches gegeniiber dem ersten Maximum zu kleinerem Magnetfeld
verschoben ist, zu und danach wieder ab (2).

Dieses hysteretische Verhalten ist typisch fiir diese GMR-Multilagensysteme.
Ursache ist das "Pinning" der Spinmomente, welches nach einer Ausrichtung
in paralleler Richtung aufgrund eines angelegten Magnetfeldes auch im darauf
folgenden Nullfeld noch eine Abweichung von der "idealen" antiferromagnetischen
Kopplung aufweist.

Damit zeigt diese Referenzprobe, dass schon ein Magnetfeld von 50 m7T" aus-
reichend ist,um eine Widerstandséinderung von etwa 25 % zu erreichen. Ein oben
gezeigter GMR-Dot mit einem Durchmesser von 75nm, einer Hohe von 39nm und
einem typischen spezifischen Widerstand von 10 £2em hat in der CPP-Geometrie

einen Widerstand von etwa 0,9 Q2. Eine Widerstandsinderung von 25 % im dufe-
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ren Magnetfeld entspricht damit einer Anderung des Dotwiderstandes um 0, 23 2.
Diese Anderung liegt deutlich unterhalb der im Rahmen dieser Arbeit beobach-
teten Stabilitdt des Kontaktwiderstandes und sollte damit gut messbar sein.
Leider konnten Widerstandsmessungen an dieser Probe im Rahmen der Di-
plomarbeit nicht mehr durchgefiihrt werden. Ein haufiger Spitzenwechsel fiihrte
in der Endphase der Arbeit zu Kontaktproblemen zwischen der Spitze und dem
Edelstahlrohrchen im Z-Piezoelement. Die vorher erzielte notwendige Kontakt-
stabilitdt zum Messen der Dots mit Hilfe der W-Spitzen war damit nicht mehr

erreichbar und konnte kurzfristig vom Hersteller nicht mehr hergestellt werden.
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4.6 Bewertung des experimentellen Aufbaus und Ausblick

Das Messen lokaler Widerstandsdnderungen, wie z.B. von CPP-Systemen in Ab-
hingigkeit von einem Magnetfeld, stellt zahlreiche Anforderungen an den experi-
mentellen Aufbau. In dieser Arbeit konnten mit dem Umbau eines vorhandenen

Rastertunnelmikroskops wichtige Vorraussetzungen erfiillt werden:

1. Es ist gelungen, ein vorhandenes STM so umzubauen, dass lokale Wider-
standsmessungen automatisiert durchgefiihrt werden konnen. Dieser Auf-
bau wurde erfolgreich an Schichten und mit EBL hergestellten Dots gete-
stet.

2. Es sind W-Spitzen hergestellt worden, welche zum Abrastern und Beriih-
ren von Nanostrukturen geeignet sind. Insbesondere erhalten diese Spitzen
auch nach dem Beriihren der Probenoberfliche ihre Abbildungseigenschaft
mit ausreichender Bildqualitit, so dass mit derselben Spitze die durch die
Beriihrung verursachte Probendeformation untersucht werden kann. Dar-

iiberhinaus konnen weitere ausgewéhlte Stellen beriihrt werden.
3. U(I)-Kennlinien zeigen, dass die Kontakte Ohmsches Verhalten besitzen.

4. Es kann ein hinreichend zeitlich stabiler Kontaktwiderstand zwischen der
Spitze und der Probe hergestellt werden, ohne die Probenoberfliche durch

eine zu groke Eindringtiefe der Spitze zu zerstoren.

Mit diesen erfiillten Anforderungen konnten einige technische und physikalische
Probleme gelost werden. Allerdings sind diesem Aufbau Grenzen gesetzt. Auf-
grund der bisherigen Erfahrungen sollte ein anderer Aufbau fiir zukiinftige Un-
tersuchungen von lokalen Widerstinden folgende zusétzliche Eigenschaften besit-

zen:

1. Der Arbeitsbereich des Z-Piezos sollte grofser sein, um hohere Dots als 30nm

mit ausreichender Bildqualitidt abrastern zu konnen.

2. Um Leiterbahnen untersuchen zu konnen, wire ein groferer laterale Ra-
sterbereich als der des hier verwendeten STM’s von maximal 500 * 500 nm?

wiinschenswert.
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3. Eine grofe Hilfe wire eine optische Kontrolle des Punktkontaktes mit Hilfe
eines TEM-STM’s oder SEM-STM’s. Damit konnen z.B. die Einfliisse des
Kriechens der Piezoelemente auf den Kontaktwiderstand besser abgeschéatzt

werden.

4. Das hier verwendete STM zeigt eine kleine laterale Drift in einem &ufse-
ren inhomogenen Magnetfeld. Diese Drift verursacht Anderungen des Kon-
taktwiderstandes, die von Magnetowiderstandsdnderungen getrennt werden
miissen. Daher sind zukiinftige Messungen nur mit homogenen Magnetfel-
dern bzw. STM’s, die durch Magnetfelder nicht beeinflultt werden, mdoglich.
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5 Zusammenfassung

In dieser Arbeit wurde ein bestehendes Beetle-STM so modifiziert, dass ortsauf-
geloste Widerstandsmessungen von Nanostrukturen durchgefiihrt werden kon-
nen. Dazu wurden Eingriffe in den elektronischen Schaltkreis vorgenommen, um
externe Messgerite zu integrieren. Fiir eine stabile Spannungsversorgung des Z-
Piezoelementes wurde ein spezielles Netzgerdt gebaut. Ein selbst geschriebenes
Programm automatisiert das Messverfahren. Eine Programmaénderung des STM-
Programms Prodas durch die Firma Proscope ermdglicht zusétzlich das gezielte
Steuern der STM-Spitze innerhalb des Bildfensters.

Als Nanostrukturen dienten Gold-Nanodots, die mittels EBL auf einer homo-
genen Goldschicht priapariert wurden. Die Goldschicht gewihrleistet die riicksei-
tige Kontaktierung der Dot, wihrend iiber die STM-Spitze ein Strom eingeprigt
wird.

Um geeignete STM-Spitzen fiir eine Widerstandsmessung bei moglichst ge-
ringer Verformung der Dot-Oberfliche zu erhalten, wurden verschiedene STM-
Spitzen untersucht. Die Pt/Ir-Spitzen lassen sich schnell herstellen und kénnen
gut fiir atomare Auflésung verwendet werden, allerdings sind sie fiir das Abra-
stern von Nanostrukturen nur bedingt verwendbar. Ebenso sind die geschnittenen
Goldspitzen aufgrund ihrer Geometrie zum Rastern nur eingeschrankt zu gebrau-
chen. Daraufhin wurden geiitzte W-Spitzen getestet. Dafiir wurde ein Atzstand in
Kombination mit einer Abschaltelektronik aufgebaut. Die so hergestellten Spitzen
zeigen die notwendigen Vorraussetzungen, wie z.B. einen kleinen Kriimmungs-
radius und einen kleinen Schaftdurchmesser, um Nanostrukturen abrastern zu
konnen.

Desweiteren wurden die Rastereigenschaften des verwendeten STM-Systems
untersucht. Dabei stellte sich heraus, dass das STM bei abgerasterten Dots mit
einer Hohe von 30 nm die Hohenangaben falsch wiedergibt. Deshalb musste
eine Moglichkeit gefunden werden, auch fiir grofe Hohenunterschiede das Z-
Piezoelement zu kalibrieren. Eine weitere Untersuchung der Piezoeigenschaften
ergibt, dass ein zeitabhéngiges Kriechen und eine thermische Drift auftreten kon-
nen. Diese werden fiir stabile Punktkontaktmessungen unterdriickt, indem die
zeitlichen Spannunséinderungen am Z-Piezoelement klein gehalten und die Mes-
sungen im Hochvakuum durchgefiihrt werden.

Tests an einer Goldschicht mit einer W-Spitze zeigen, dass ein elektrischer
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Kontakt mit geringem Ubergangswiderstand hergestellt werden kann, ohne die
Probe stark zu deformieren. Bei Verwendung einer Goldspitze und einer Gold-
schicht werden beim Herausziehen der Spitze aus der Probe die typischen Leit-
wertstufen beobachtet. Zu diesen ballistischen Punktkontakten wird ein Modell
iiber die Kontaktgeometrie vorgestellt, welches die experimentellen Daten gut
beschreibt.

Im weiteren wurde der Kontaktwiderstand zwischen einer W-Spitze und Gold-
Dots nidher untersucht. Es konnten Nanostrukturen mit einer STM-Spitze kon-
taktiert werden, ohne diese durch eine zu grofte Eindringtiefe zu zerstéren. Der
hergestellte Kontakt zeigt Ohmsches Verhalten. Gleichzeitig konnte der Wider-
stand fiir eine Messung des GMR-Widerstandes in der CPP-Geometrie zeitlich
geniigend stabil gehalten werden. Eine Abschitzung zeigt, dass eine iiberméafi-
ge Erwiarmung des kontaktierten Dots und des Kontaktes aufgrund der hohen
Stromdichte ausgeschlossen werden kann.

Hiermit ist ein universelles Gerét vorgestellt worden, dass gut geeignet ist, um
ortsaufgeloste Widerstandsmessungen durchzufithren. Durch Einbau eines STM
mit einer groferen Bildweite in ein SEM konnten sehr gut auch Leiterbahnen oder
andere Nanostrukturen untersucht werden [53]. Aufgrund des schwankenden Kon-
taktwiderstandes unterschiedlicher Kontakte in der Grofenordnung von 10€2 ist es
nicht moglich, den Absolutwiderstand von Strukturen mit geringem Widerstand
(z.B ein Goldot) zu messen. Neben den GMR-Systemen zeigen auch sogenannte
TMR-Systeme (TMR, Tunneling Magneto Resistance) eine grofe Widerstands-
anderung in Abhéngigkeit von einem Magnetfeld. Diese Widerstandsinderung
liegt je nach Schichtsystem, bei Zimmertemperatur in der Gréfsenordnung von 40
% [46]. Aufgrund des im Vergleich zum Kontaktwiderstand relativ grofen Tun-
nelwiderstandes dieser Systeme, konnten die Widerstinde entsprechender Multi-

lagendots mit dem STM auch absolut gemessen werden.
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6 Anhang

Im folgenden soll aus dem Kontaktradius R (Kapitel 4.3.2) die Kontaktgeometrie
in Abhéngigkeit von der Verschiebung AZ mit einem einfachen Modell berechnet
werden. In Abb. 78 ist dieses Kontaktmodell schematisch dargestellt. Die Elek-
troden haben den Konusoffnungswinkel © mit der Steigung a, den Kugelradius r
und sind um den Betrag AZ ineinander geschoben. Aus diesen Parametern soll
der Kontaktradius R der Kontaktfliche (roter Strich) in Abhéngigkeit von der

relativen Verschiebung AZ berechnet werden.

s R

B2

v

Abbildung 78: Kontaktmodell beim Herausziehen der Spitze: Die beiden Kontakt-
elektroden (Offnungswinkel ©) mit den aufgesetzten Halbkugeln (Radius r) sind
um den Betrag AZ ineinander geschoben. Die kreisformige Schnittfliche (Radius
R) ist durch den roten Strich gekennzeichnet.

1. Radius der Kugelschnittfliche:

Mit der Annahme, dass die dufere Kugelform erhalten bleibt und die Kontakt-
elektroden identisch sind, gilt fiir den Radius der Schnittflache fiir die linke Kugel
1 und die rechte Kugel 2:

Ri=\r—(r+2) (21)
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Ry=\/r2—(r — AZ — Z)? (22)

Aus der Bedingung R = Ry = R, folgt Z = _TZ und damit:

R:\/ﬂ—(r—%ﬁ (23)

Das Anpassen dieser Funktion an den Radius nach Sharvin ermoglicht das Er-

mitteln des Elektrodenradius r als variablen Parameter.
2. Offnungswinkel der Kegel:

Die Steigung des linearen Bereiches entspricht der halben Steigung der Kegelge-

raden: IR
a
I 24
dAZ 2 (24)
Damit gilt fiir den Kontaktradius R:
a
R = 3 AZ + const (25)

Durch Anpassen dieser Geraden an den Kontaktradius R in Abhdngigkeit von
AZ mit dem Parametern a und der nicht weiter interessierenden Konstante const

kann der Offnungswinkel © des Kegels berechnet werden:

© = 2 - arctan(a) (26)

Damit gilt fiir den Kontaktradius R:

1 O
R= 3 tan(;) + AZ + const (27)
Somit kann der Radius nach Sharvin R in Abhéngigkeit von der Verschiebung
AZ in zwei Bereiche eingeteilt werden. Der erste, relativ schnell zunehmende
Bereich kurz vor dem Abreiffen des Kontaktes, kann dem kugelférmigen Apex
mit dem Radius r und der zweite lineare Bereich dem Doppelkonus mit dem

Offnungswinkel © zugeordnet werden.
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