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Auf der Mikro- und Nanoskala

Ein GroRenvergleich

h zum Durchmesser der Erde entspricht die Griofie einer Haselnuss
etwa einem Nanometer...

Grofe einer
Haselnuss

ca. 13 mm

1Tm=1000 mm
1Tm=1000000 pm

1 mm =1000000000 nm
bzw. 1 nm = 0,000 000001 m

ar Erde rund 13000 km = 13000000 m = 13000000000 mm
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Wissenschaft braucht Analytik

Frank-J. Meyer zu Heringdorf - Wissenschaftlicher Direktor

Problemstellungen aus den Natur- und Inge-
nieurwissenschaften haben eines gemeinsam:
um sie fundiert zu beantworten, werden Gerite
benotigt, die genau fiir die Kldrung der spezifi-
schen Fragestellung entwickelt wurden. Aus den
vielfiltigen Forschungsschwerpunkten inner-
halb von CENIDE ergeben sich daraus unter-
schiedlichste analytische Anforderungen.

Aufwindige Mikroskopie

Haufig ist es notwendig, spektrale Information
mit rdumlicher Auflésung zu kombinieren.
Hochentwickelte mikroskopische Nanoanaly-
tiken sind allerdings meist derartig kostspielig,
dass sie die Budgets einzelner Forscherteams
tibersteigen. Zudem wire es fiir einzelne Arbeits-
gruppen kaum moglich, einen aufwindigen
Geridtepark mit mehreren komplexen Geriten
addquat zu unterhalten und auszulasten. Es ist
daher wblich geworden, aufwiandige analytische
Gerite gemeinsam zu nutzen. In diesem Kontext
steht das ,,Interdisciplinary Center for Analytics
on the Nanoscale“ (ICAN) als Geriatezentrum
innerhalb des Profilschwerpunkts ,,Nanowissen-
schaften® an der Universitdt Duisburg-Essen.

Die ICAN Mission

Mit finanzieller Unterstiitzung durch die Univer-
sitit betreibt das ICAN seit 10 Jahren ein Mikros-
kopiezentrum im NanoEnergieTechnik Zentrum
(NETZ). Das ICAN stellt hochmoderne analy-
tische Methoden zentral zur Verfiigung und
vermittelt zudem die Nutzung von in den
Arbeitsgruppen vorhandenen Geréten.

Analyse, Priparation und Expertise

Das ICAN bietet neben der eigentlichen Mess-
technik auch die préparative Vorbereitung von
Proben. Die Kreise im Logo des ICAN stehen
so gewissermafien als Symbole fiir Priparation
und Analytik. Die vorliegende Broschiire mochte
diese Kompetenzen um einen weiteren wich-
tigen Aspekt erweitern, der hiufig als Selbstver-
standlichkeit gesehen wird: es bedarf hochqua-
lifizierten, naturwissenschaftlich ausgebildeten
Personals, um die komplexen Gerite zu bedienen
und die gewonnenen Daten korrekt zu interpre-
tieren. Denn selbst mit den besten Methoden
lassen sich komplexe Fragestellungen nur dann
beantworten, wenn fundierte wissenschaftliche
Expertise vorhanden ist.




Willkommen im ICAN,

dem Nanoanalytik- und Mikroskopiezentrum von CENIDE.

Expertise
Analyse
Das ICAN vereint
anspruchsvolle
analytische o :
Messmethoden Praparation ... mit hoher
und praparative wissenschaftlicher

Techniken... Kompetenz.




Zur Geschichte des ICAN

2014-2024 - 10 Jahre ICAN

Das ICAN blickt auf eine Erfolgsgeschichte
zuriick, die 2007 ihren Anfang nahm. Kurz nach
der Griindung von CENIDE wurden bereits
die ersten Ideen dariiber ausgetauscht, wie es
gelingen konnte, die in den Arbeitsgruppen
vorhandenen analytischen Ressourcen effektiv
zu nutzen, indem man sie anderen zur Verfii-

gung stellt. Aus dieser Idee entstand zwischen
2009 und 2010 das ICAN.

10 Jahre ICAN

Seit 2012 wurde das ICAN strukturell und
personell weiterentwickelt. Im Rahmen des
NETZ-Forschungsbaus konnten Mittel fiir fiinf
Grof3- und etliche Kleingerite eingeworben
werden. Gleichzeitig wurden im Rahmen eines
DFG-Antrages fiir ein Gerdtezentrum Mittel
zur Finanzierung des erforderlichen Personals
eingeworben. Die Grofigerdte wurden ab 2013
in Betrieb genommen und zentrales Personal fiir
Technik und Buchhaltung eingestellt. Die Eroft-
nung des Mikroskopiezentrums 2014 im NETZ
war dann der offizielle Start des ICAN. Um das
ICAN weiter auszubauen und als DFG-regist-
riertes Gerdtezentrum dauerhaft an der UDE zu
etablieren, gab es 2017 einen DFG-Folgeantrag.

Damit entstand das ICAN in seiner heutigen
Struktur, mit einem wissenschaftlichen Direktor,
vier Wissenschaftlern, einem technischen Mitar-
beiter und einem Buchhalter.

Das ICAN heute

Aktuell blickt das ICAN auf modernste Geriite,
eine solide Personaldecke und eine professio-
nelle Buchhaltung. Das ICAN unterstiitzt eine
breite Nutzerbasis aus akademischen Einrich-
tungen und der Industrie mit Probenpréipara-
tion, Analytik und wissenschaftlicher Expertise.
Regelmiflig werden Nutzer auch an den Geriten
geschult und fiir einen Anwenderbetrieb ausge-
bildet. Das ICAN tritt regelmaf3ig als Aussteller
auf Messen und Konferenzen auf und vermittelt
mit Training-Days und den ICAN Notes Grund-
lagenwissen an Nutzer und Interessierte.

Aufgrund der Moglichkeiten und der Expertise
spielt das ICAN heute eine wichtige Rolle in
zahlreichen koordinierten Forschungsprojekten.
Zehn Jahre nach der Erdffnung des zentralen
Mikroskopiezentrums ist das ICAN damit zu
einem unverzichtbaren Bestandteil der Nano-
wissenschaften an der UDE geworden.
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| MELDUNG DES TAGES
Tiefe Einblicke: Neues Mikroskopiezentrum
Ruhe, stabiles Klima und eigene Fundamente: Das brauchen die funf hochauf-
IGsenden GroBgerate im neuen Mikroskopiezentrum. 50 Gaste aus Forschung
und Industrie fanden sich zur feiedichen Einwaihung im NanoEnergieTechnik-
Zentrum (METZ) ein.
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Wenn Nano ans Limit kommt

Markus Heidelmann - Transmissions-Elektronen-Mikroskopie (TEM)

Ab und an ist es notwendig, den Dingen im
Detail auf den Grund zu gehen. Fragestellungen
beziiglich moderner Werkstoffe, zum Beispiel
in Halbleiterchips, erfordern es, die Bausteine
dieser Werkstoffe bis ins Kleinste zu erkennen
und deren atomare Struktur abzubilden.
Beispielsweise haben die einzelnen Transistoren
eines aktuellen Mikroprozessors lediglich eine
Breite von drei Nanometern, also drei milli-
ardstel Meter. Auf atomarer Skala handelt es sich
hier also nur noch um eine Breite von etwa zehn
Atomen. Fithrt nun ein Problem im Fertigungs-
prozess dazu, dass stellenweise zwei, drei Atome
zu viel oder zu wenig vorhanden sind, so déndern
sich die Eigenschaften des Transistors drama-
tisch. Dies kann letzten Endes zum Versagen
eines ganzen Prozessors fithren. Gleiches gilt
z.B. auch hinsichtlich der atomaren Struktur
von Katalysatoren, bei welchen die eigentliche
Reaktion oft nur an Fehlstellen im Kristallgitter
auftritt. Die Analyse mittels atomar aufgeloster
Transmissions-Elektronen-Mikroskopie kann
hier entscheidende Hilfestellung leisten.

Markus Heidelmann promovierte nach seinem
Studium der Physik an der RWTH Aachen im

Bereich TEM am Peter Griinberg Institut im
Forschungszentrum Jiilich, wobei der Schwer-
punkt auf der Methodenentwicklung lag. Daran
anschlieflend beschiftigte er sich zundchst mit
der tomographisch/raumlichen Abbildung von
Kohlenstoffnanordhrchen in technischen Textil-
fasern und wandte sich spéter der Untersuchung
komplexer metallischer Legierungen zu. Deren
Struktur unterscheidet sich von herkémmlichen
Legierungen dadurch, dass sich in ihren Einheits-
zellen - so wird die kleinste mogliche Anord-
nung von mehreren Atomen zu einem Baustein,
aus welchem wiederum der gesamte Festkorper
aufgebaut ist, benannt - nicht nur eine Hand
voll Atome befinden, sondern bis zu mehreren
Tausend. Nach einem kurzen Abstecher in das
Feld der Hochentropielegierungen wechselte er
schliefflich zu seiner jetzigen Tatigkeit.

Im ICAN beridt er zum Thema TEM und analy-
siert unterschiedlichste Probenmaterialien. Des
Weiteren gehort die Unterweisung von Wissen-
schaftlerinnen und Wissenschaftlern in die selb-
staindige Arbeit am TEM, einschliefflich der
eigenverantwortlichen Analyse der Messergeb-
nisse, zu seinen Aufgaben.







TEM

| | ? l ‘ ELEWTRONENQUELLE
- & HOCHOPANNUNG Transmissions-Elektronen-Mikroskopie

Die theoretisch erreichbare Auflosung, also die

Mdéglichkeit, zwei dicht beieinander liegende Objekte
noch als solche zu erkennen, hangt fir ein Lichtmikroskop
nach Ernst Abbe von der Wellenlange des verwendeten
Lichts ab. Fir sichtbares Licht mit einer Wellenlange von
beispielsweise 500 nm ist die Auflésung auf circa 250 nm
begrenzt, wobei ein Nanometer (nm) dem milliardsten Teil
eines Meters entspricht (1 nm = 0,000 000001 m).

Atomare Abstdnde in Festkdrpern liegen allerdings im
Bereich 0,3 nm und sind daher mit sichtbarem Licht nicht
abzubilden.

In einem Transmissions-Elektronen-Mikroskop werden zur
Abbildung die Proben mit stark beschleunigten Elektronen
durchstrahlt. Die Wellenlange der Elektronen hangt von der
Beschleunigungsspannung ab, z.B. 0,00275 nm bei 200 kV,
und ist damit deutlich kleiner als interatomare Abstande .

Als Linsen kommen Elekiromagneten zum Einsatz, welche
den Elektronenstrahl zunachst auf die Probe fokussieren und
anschlieffend eine vergrofierte Abbildung auf einer Kamera
erzeugen. Die Proben missen hierfir ,elektronentransparent”
sein, was im Wesentlichen bedeutet, dass ihre Dicke kleiner
als 100 nm sein muss.

— KAMERN / L o _ -
S\CHTSLH\R“ Dies ermdglicht im TEM die direkte Abbildung von Kristallgittern

oder Nanopartikeln, deren besondere Eigenschaften auch von
der Anordnung einzelner Atome abhangen kénnen.



Hochwinkel-Dunkelfeldabbildung der atomaren
Struktur einer Wolframdisulfitprobe®.

In diesem Abbildungsmodus erscheinen die ein-

zelnen Atome als weifie Kugeln vor schwarzem
Hintergrund. Im linken oberen Teil des Bildes ist eine einzelne
Atomlage zu sehen, welche auch Fehlstellen aufweist (im
blauen Kreis). Im restlichen Bild ist die Uberlagerung mehrerer
gegeneinander verdrehter und verschobener Lagen zu erken-
nen. Besonders in der Anwendung von Nanomaterialien als
Katalysator ist es oft vorteilhaft, statt perfekter Kristalle gezielt
Defektstrukturen zu erzeugen, da diese als Andockpunkt fir
die gewiinschte chemische Reaktion dienen kdnnen.

Hochwinkel-Dunkelfeldabbildung der atomaren
Struktur eines Cobalt-Eisenoxid Nanopartikel.

B A A F e R LS e Die Anordnung der einzelnen Atome in einer Art
' MG - Sechseckstruktur (im Bild markiert) weifit auf
die Spinellphase hin. Der etwa durch die Mitte
der Abbildung schrdg verlaufende Bereich mit
leicht dunklerem Kontrast stellt eine Korngrenze
dar. Links und rechts dieser Grenze sind die
Sechsecke unterschiedlich ausgerichtet. Entgegen
dem Beispiel links handelt es sich hier nicht um
die Abbildung einzelner Atomlagen, sondern um
einen Nanopartikel, wobei die weifien Kugeln dabei
den einzelnen Atomsdulen in ihrer Projektion
entsprechen.

*AG Vescan RWTH Aachen, Préparation: Henrik Myja.



Wo Bindung entscheidend ist

Ulrich Hagemann - Réntgen-Photoelektronen-Spektroskopie (XPS)

Das Wissen iiber die genaue Zusammensetzung
von Oberfldchen ist in vielen wissenschaftlichen
Bereichen von grofier Wichtigkeit, zum Beispiel
bei Batterie- und Katalysatormaterialien oder bei
Schichtsystemen in Brennstoffzellen. Um deren
Funktionalitdt zu optimieren und die elementa-
ren Prozesse, die in diesen Systemen ablaufen,
besser zu verstehen, ist die genaue Kenntnis iiber
den Zustand der Oberfliche essentiell.

Die Rontgen - Photoelektronen - Spektroskopie
(engl.: X-ray photoelectron spectroscopy, XPS)
ist eine Technik, die ebensolche Aussagen
ermoglicht. Sie erlaubt die Identifizierung der
Elemente in den ersten ca. 20 Atomlagen einer
Oberfliche mit einer Sensitivitit von etwa
1 von 200 Atomen. Das besondere an der XPS ist,
dass am spektralen Fingerabdruck zwischen den
Bindungsarten des Elements unterschieden wer-
den kann, so zum Beispiel zwischen metallischem
Eisen und Eisenoxid. Und auch verschiedene
Arten von Eisenoxid (z.B. Eisen(II)-Oxid (FeO)
und Eisen(III)-Oxid (Fe,Os)) sind unterscheid-
bar und es ist moglich zu bestimmen, wie viel
Prozent der Eisenatome in welcher Bindungsart
vorliegen.

Die XPS-Anlage im ICAN erlaubt es, solche
Messungen mit einem Rontgenstrahl von nur
10 um Durchmesser durchzufithren und damit
Oberflichen mikroskopisch zu untersuchen.
Kombiniert man das XPS mit komplementiren
Techniken des ICAN, zum Beispiel der Raster-
(Auger-) Elektronenmikroskopie (SAM) oder der
Flugzeit-Sekundirionen-Massenspektrometrie
(TOEF-SIMS) ergibt sich daraus ein umfassendes
Bild von den Materialoberflichen, die so auch
Riickschliisse auf deren Eigenschaften z.B. als
Katalyse- oder als Batteriematerial ermdglichen.

Ulrich Hagemann beschiftigt sich seit 2006
an der UDE mit verschiedenen Methoden der
Oberflichenanalytik. Neben der SAM arbeitete
er vor allem mit XPS und UPS im Rahmen sei-
ner Promotion in der Fakultdt fiir Physik, die er
2014 abschloss. Er wechselte dann ans ICAN,
um die Betreuung von dort neu angeschaft-
ten Messgerdten zu iibernehmen. Wihrend
seiner Zeit am ICAN erweiterte er kontinu-
ierlich sein Wissen in weiteren Bereichen der
Oberflichenanalytik, um den Mitarbeitern der
UDE und anderen Forschungseinrichtungen
mit Rat und Tat zur Seite stehen zu kdnnen.







XPS

Rontgen-Photoelektronen-Spektroskopie

Die Energie, mit der ein Elektron in einem Atom
gebunden ist, hangt vom jeweiligen Element ab. In
einem Kohlenstoffatom sind diese Bindungszustande
anders als in Eisen- oder Sauerstoffatomen.

Unter Ausnutzung des photoelektrischen Effekts er-
moglicht die Réntgen-Photoelektronen-Spektroskopie
(engl.: X-ray photoelectron spectroscopy, XPS) die
Messung dieser Bindungsenergie. Hierfiir wird die
Probe mit Rontgenlicht bestrahlt. Dieses Licht ist
monochromatisch, d.h. alle Photonen haben dieselbe
Energie.

ELEKTRONEN =

Die Wechselwirkung des Rontgenlichts mit der Probe
|6st Elektronen aus den Atomen der Oberflache aus.
Dies ist der photoelektrische Effekt. Misst man nun
die Geschwindigkeit dieser Elektronen, so erlaubt
dies einen Rickschluss auf das Element, aus dem
diese Elektronen kommen, und sogar in welchem
Zustand sich das jeweilige Element befindet, ob es
sich z.B. um reines Eisen oder um oxidiertes Eisen
handelt. Der Bindungszustand der Elektronen in
einem Eisenatom, dessen nachster Bindungspartner
ein weiteres Eisenatom ist, unterscheidet sich
von dem in einem Eisenatom mit Sauerstoff als
nachstem Bindungspartner. Damit ein bestimmter
Bindungszustand nachweisbar ist, sollten ca. 0,5%
aller Atome des untersuchten Probenvolumens in
diesem spezifischen Zustand vorliegen.

Die Auswertung der gemessenen Daten erlaubt somit
eine detaillierte Analyse der atomaren Zusammen-
setzung einer Oberfldche und oft auch der jeweiligen
Zustande der verschiedenen Elemente.

Da die meisten chemischen Reaktionen an ober-
flaichennahen Atomen stattfinden, ist die genaue
Kenntnis der Oberflachenzustande von zentraler
Bedeutung fiir das Verstandnis solcher Reaktionen
und die XPS eine wichtige Technik fir viele Bereiche
in den Natur- und Ingenieurwissenschaften.



Gezeigt werden die Spektren von drei verschiedenen eisenhaltigen Proben. Die verwendete
Rontgenquelle ist eine Aluminium-Anode die hauptsdchlich Photonen mit 1486,7 eV (Einheit der
Energie: Elektronenvolt, eV) Photonenenergie emittiert.

Auf der x-Achse ist die ermittelte Bindungsenergie der jeweiligen Elektronen aufgetragen, auf
der y-Achse deren gemessene Intensitdt. Die Angabe Fe 2p beschreibt das Element und gibt das
Elektronenorbital an, aus dem die Elektronen in diesem Energiebereich stammen.

Zwischen den 3 Kurven sind deutliche Unterschiede erkennbar. Das Signal des metallischen Eisen
(griin) zeigt 2 Maxima bei 707eV bzw. 720eV Bindungsenergie. Bei den Proben mit oxidiertem Eisen
(rot bzw. blau) ist im Vergleich sowohl die Position des rechten Maximums um wenige eV nach links
verschoben, als auch dessen Breite deutlich grofier. Aber auch die beiden Maxima der oxydischen
Proben sind voneinander unterscheidbar, so durch die Existenz von Nebenlinien, die als kleinere
Maxima sichtbar sind und deren Position beietwa 715 eV fiir Fe in FeO und etwa 719 eV fiir Fein Fe»03
liegt. Beidiesen Nebenlinien handelt es sich um so genannte Shake-Up Linien, die daraus resultieren,
dass das Atom, aus dem das Elektron emittiert wird, in einem leicht energetisch angeregten Zustand
verbleibt. Diese Energie J
steht dem Elektron dann | Fe2p
nicht mehr als Bewegungs- ;' Al Ko = 1486.7 eV
energie zur Verfligung. |

Durch die Kenntnis von Lage
undLinienformbeiReferenz-

proben ist es somit méglich,
in Proben, mittels des Fe 2p
Signals die verschiedenen
chemischen Zustande des
Eisen zu identifizieren und
in gewissen Grenzen auch
zu quantifizieren.

Fe metallisch

735 730 725 720 715 710 705
Bindungsenergie (eV)

normierte Intensitat (willk. Einheiten)




Von der Oberfla

che in die Tiefe

Nils Hartmann - Sekunddrionen-Massenspektrometrie (SIMS)

Nils Hartmann kam 1999 zur Universitdt Duis-
burg-Essen, nach einem Forschungsaufent-
halt als Postdoc in den USA. Fragestellungen
zur Oberflichenanalytik in unterschiedlichen
Bereichen der Oberflichenchemie begleiten ihn
seit dem Abschluss seines Studiums. Seit 2018
befasst er sich im Servicebetrieb des ICAN mit
wissenschaftlichen Fragestellungen rund um die
Sekundirionen-Massenspektrometrie.

An der Methode begeistern ihn zum einen die
besonderen Moglichkeiten - von der hochemp-
findlichen Spurenanalyse an der Oberfliche
tiber die tiefenaufgeloste Messung ultradiinner
Schichtsysteme bis hin zur kompletten chemi-
schen 3D-Analyse von Mikrostrukturen. Immer
mit dem Ziel, die chemische Zusammenset-
zung zu verstehen und Einblicke in die moleku-
lare Struktur der Materialien zu erhalten. Zum
anderen sind die unterschiedlichen Herausfor-
derungen, welche die SIMS-Analytik mit sich
bringt, ein Ansporn fiir sich, gerade - aber nicht
nur - bei der Analyse komplexer Materialien aus
der modernen Forschung.

Das Grundmaterial, die sogenannte Matrix, hat
einen enormen Einfluss auf die Messungen.

Je nach Matrix, variiert die Empfindlichkeit der
Methode fiir ein chemisches Element iiber
mehrere Groflenordnungen hinweg. Dadurch
bedingt, konnen in manchen Féllen kleine Mate-
rialdinderungen beispielsweise einen starken
Intensitdtsanstieg bedingen, obwohl die Konzen-
trationen tatsachlich abnehmen.

Auch die Interpretation der gewonnen Massen-
spektren stellt oft ein eigenes Puzzle dar, das es
zu losen gilt, gerade, wenn es um die Zuordnung
von molekularen Fragmenten im hohen Massen-
bereich und entsprechende Riickschliisse auf das
zu analysierende Material geht.

Um Messungen zu planen und die Daten zu
interpretieren ist es daher notwendig, maoglichst
umfassende und detaillierte Informationen
zum Material und zu dem Herstellungsprozess
zu erhalten. Oft sind auch geeignete Referenz-
materialien und eine Vorcharakterisierung mit
anderen Methoden im ICAN erforderlich.

Jedes neue Material wirft auch neue Fragen aus
Sicht der SIMS-Analytik auf. Dies macht fiir Nils
Hartmann den besonderen Reiz der Methode
im Umfeld von ICAN aus. Es ist jedes Mal eine
Herausforderung und immer wieder spannend.







~ " — FLUGEEMANALYSATDR

_ A\ —— DETEKToR
PRIHARE
IONENDUELLE

SEUINDAR -
IONEN
___ SPuTTER
IONEN QUELLE
PROBE
e ////////

16

SIMS

Sekunddrionen-Massenspektrometrie

Eine Oberflaichenanalyse mittels Sekund&rionen-
Massenspektrometrie basiert auf dem Beschuss der
Probe mit energiereichen lonen aus einer fein fokussierten
Priméarionenquelle. Beim Auftreffen der Primarionen auf
die Oberflache kommt es zu Stofiprozessen mitden Atomen
des Probenmaterials, @hnlich wie bei der Eréffnung eines
Billardspiels. Im weiteren Verlauf werden Atome und
molekulare Fragmente aus der Probe herausgeschlagen
und ionisiert. Mit Hilfe eines Flugzeitanalysators ldsst sich
die Flugzeit (engl.: time-of-flight, TOF) der Sekundarionen
bis zum Detektor und daraus deren Masse bestimmen.
Das so gewonnene Massenspekirum erlaubt es, auf den
chemischen Aufbau der Probe, bspw. die enthaltenen
chemischen Elemente an der Oberflache, zu schliefien.

Die Methode zeichnet sich durch eine besonders hohe
Empfindlichkeitaus. Allechemischen Elemente, einschliefilich

Wasserstoff, konnen bestimmt werden.

Da der Beschuss mit energiereichen lonen auch einen fein
kontrollierten Materialabtrag ermoglicht, erlaubt die TOF-
SIMS-Analytik mit Hilfe einer weiteren lonenquelle, der
Sputterionenquelle (englisch fir: to sputter - zerstauben),
zudem auch eine Tiefenanalyse. Hierzu wird der ausgewahlte
Probenbereich in mehreren Zyklen zunachst analysiert und
dann jeweils etwas weiter in die Tiefe abgetragen. Letztendlich
kann so eine hochempfindliche chemische 3D-Analyse vom
Nanometer- bis in den Mikrometerbereich durchgefiihrt werden.




Die sehr hohe Empfindlichkeit der TOF-SIMS- Aufgrund der hohen raumlichen Auflosung
Analytik ermdglicht die Detektion von Element- erlaubt die TOF-SIMS-Analytik eine
konzentrationen weit unterhalb von einem chemische 3D-Analyse von Mikrostrukturen
Atomprozent (1Atom%) bis in den Bereich eines und damit die Identifizierung von Defekten
Millionstel Mengenanteils (1 ppm, engl.: parts per million). im Mikro- und Nanometerbereich.

Die Abbildung zeigt entsprechende Konzentrationsanderungen Die Abbildung zeigt eine entsprechende
beim Tiefenabtrag einer mit Bor dotierten Silizium-Nano- 3D-Darstellung einer inselférmigen Gold-
partikel-Schicht auf einem Silizium-Wafer jeweils vor und struktur mit dreieckiger Grundflache auf
nach einer Laserbehandlung. einem Silizium-Wafer. Zu erkennen ist
die rdumliche Lage von Defektstrukturen,
die eine Restkonzentration von Brom aus
dem Herstellungsprozess der Goldstruktur
enthalten.

Der gezielte Zusatz kleinster Stoffmengen erlaubt es,
Materialeigenschaften zweckgerichtet einzustellen. Beispiele
hierfir finden sich in der Computerchipherstellung und in

der grofitechnischen Katalyse.
Mikro- und Nanodefekte spielen eine grofie

Rolle in der Produktionskontrolle vieler
Silizium- industrieller Anwendungen, vom Autolack
bis hin zur Herstellung von Solarzellen.

A
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w
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E - Nach Laserbehandlung Y
™
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Oberflacheneigenschaften fiihlen

Steffen Franzka - Rasterkraft-/Rastersonden-Mikroskopie (AFM/SPM)

Eigenschaften einer Oberflache wie rau - glatt,
fest — weich, trocken - feucht, die Kraft, mit der
ein Magnet an einer Eisenplatte haftet oder auch
das Kribbeln, wenn etwas unter Spannung steht
und ein kleiner elektrischer Strom flief3t, all das
kann man ertasten und erfithlen. Was aber tun,
wenn dies in sehr sehr kleinem Maf3stab gesche-
hen soll? Dann kann ein Rasterkraft-/Rasterson-
denmikroskop helfen.

Als bildgebendes Verfahren zur hochaufgelos-
ten Topographiedarstellung bis in den atomaren
Bereich hinein, konnen mit einem AFM/SPM
genauso elektrische, mechanische oder magneti-
sche Oberflicheneigenschaften an unterschied-
lichsten Materialien detektiert und abgebildet
werden. Und das nicht nur an Luft, sondern
gleichermaflen in Fliissigkeiten, also wunter
realen Bedingungen, was beispielsweise bei der
Untersuchung von Membranen zur Stofftren-
nung oder bei biologischen Proben von Inte-
resse ist. Ebenfalls ist es moglich, Oberflichen
unter bestimmten Voraussetzungen mit gleicher
Prazision zu manipulieren. All dies kann glei-
chermaflen als mikroskopische Erweiterung der
Sinne betrachtet werden.

Mit Ende seines Physikstudiums an der TU Karl-
Marx-Stadt/Chemnitz hat die Rastersonden-
mikroskopie die berufliche Lautbahn von Steffen
Franzka mitbestimmt. Sei es im kommerziellen
Bereich, bei seiner Promotion im Maschinenbau
im Bereich Werkstoffkunde an der TU Karlsruhe
(TH) oder in den Bereichen der anorganischen
und physikalischen Chemie an der Universitit
Duisburg-Essen.

Seit Bestehen des ICAN zeichnet Steffen Franzka
fir das AFM/SPM verantwortlich und kiitmmert
sich um die oft unterschitzte, jedoch sehr niitz-
liche Lichtmikroskopie. Die Vielfalt der an das
ICAN herangetragenen Problemstellungen aus
den unterschiedlichsten, oft fachiibergreifenden
Themengebieten sind eine spannende Aufgabe,
die immer wieder Neue, manchmal auch unkon-
ventionelle Herangehensweisen erfordert. Dabei
sind kritisches Hinterfragen und Geduld nicht
selten Bestandteil seiner Arbeit.

Im Ganzen gesehen bringt Steffen Franzka somit
nicht nur die Erfahrungen aus mehr als drei
Jahrzehnten Rastersondenmikroskopie in das
Umfeld des ICAN ein.







AFM/SPM

Rasterkraft-/Raster-Sonden-Mikroskopie

Ein Rasterkraftmikroskop (engl. Atomic Force Microscope - AFM)
ist eine Variante aus der Familie der Rastersondenmikroskope (engl.
Scanning Probe Microscope - SPM), deren allgemeines Funktions-
prinzip bestechend einfach ist. Eine feine Sondenspitze wird einer zu
untersuchenden Probe bis auf wenige Atomdurchmesser angenahert
und die dabei auftretenden Wechselwirkungen werden gemessen.

Beim Rasterkraftmikroskop sind das anziehende oder abstofiende
Krafte. Um diese zu bestimmen, ist eine Sondenspitze an einem
CANTILEVER. biegsamen Federbalken, dem sog. Cantilever, angebracht. Nahert
MIT SHITEE sich die Spitze der Probe, so wird aufgrund der Krafte zwischen
beiden der Cantilever ausgelenkt. Indem ein Laserstahl den Cantilever
beleuchtet und der reflektierte Strahl Uber einen Spiegel auf eine
positionsempfindliche Photodiode gelenkt wird, wird die Biegung des
SCANNING Cantilevers ermittelt. Zum Abtasten (Scannen) der Probe wird die
PIEZO Spitze Zeile fur Zeile rasterartig Uber die Probenoberflache gefiihrt
und dabei in jedem Messpunkt die Cantileverauslenkung bestimmt.
Nahert sich die Spitze, z.B. aufgrund einer Erhebung auf der Probe,
der Oberflache weiter an, so wird der Cantilever starker ausgelenkt.
Der aktuelle Messwert fiir die Auslenkung wird mit einem vorgegebenen
konstanten Sollwert verglichen. Piezoelektrische Stellelemente, die
sich durch Anlegen einer elektrischen Spannung ausdehnen oder
zusammenziehen kénnen, sorgen mit Hilfe eines Regelkreises dafiir, dass
die Abweichung zwischen Soll- und Messwert ausgeglichen wird. Damit
bleibt der Abstand zwischen Spitze und Probe konstant. Die Spitze folgt
so exakt dem Profil der Oberfliche und ein dreidimensionales Abbild der
Oberflachentopographie kann erstellt werden.
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Wachs-, Rosenbliiten” auf Bitumen.

Hohe (um)

——
Lange (um)
Atomare Stufen auf einem SrTiOs-Einkristall.

Gezeigt wird ebenso das Hohenprofil entlang
der durch Pfeile markierten Linie.

Oberfachentopographie einer Filtermembran
in trockenem Zustand an Luft.

Erst wenn die Messung in Wasser stattfindet,
wird die Verteilung von Polymeren sichtbar,
welche die Oberflache bedecken und im

Wasser aufquellen (Hohe ca. 2nm).



Aus grof3 mach klein

Thai Binh Nguyen - Probenpraparation

Eine sorgfiltige Probenpriparation ist wichtiger
Bestandteil jeder Analytik. Da nicht jedes Mate-
rial die gleichen Eigenschaften besitzt, miissen
die priaparativen Methoden an die Eigenschaften
der Probe angepasst werden. Dazu werden im
ICAN unterschiedliche Gerite genutzt.

Um beispielsweise Proben fiir eine Messung
»klein“, sprich in die richtige Dimension zu
bringen, damit sie iiberhaupt in das entspre-
chende Messgerdt passen, bedeutet dies Sédgen,
Schneiden, Schleifen oder Polieren.

Eine besondere Herausforderung ist die zum
Teil recht aufwendige Priparation von Proben
fir TEM-Untersuchungen. Mit einem Durch-
messer von ca. 3 mm sind diese schon recht klein.
Das geniigt jedoch nicht. Damit Elektronen eine
Probe durchstrahlen kdnnen, muss diese zudem
sehr diinn, d.h. elektronentransparent sein.
Erreicht wird das erst ab Dicken von weniger als
100 nm. Dies kann z.B. durch Diinnen der Probe
mittels Ionenstrahlen erreicht werden.

Eine sehr spezielle Praparationsmethode, die ein
Hochstmafl an Prézision, Geduld und Geschick

erfordert, ist die Bearbeitung einer Probe mit
einem fokussierten Ionenstrahl, dem sog.
Focused Ion Beam (FIB). Hierfiir nutzt das ICAN
ein dezentrales Gerit im Fachbereich Physik der
Universitit Duisburg-Essen, um damit gezielt
relevante Bereiche aus einer Probe fir TEM-
Messungen herauszupriparieren.

Fiir diese und andere Prédparationstechniken ist
im ICAN Thai Binh Nguyen zustindig.

Nach seiner Ausbildung als chemisch techni-
scher Assistent absolvierte er einen Bachelor im
Studiengang Physikalische Technik an der Fach-
hochschule Miinster. Dort sammelte er auch
erste Erfahrungen mit der Rasterelektronenmi-
kroskopie und entdeckte seine Begeisterung fiir
das Feld der Nanoanalytik. Seine Stelle als tech-
nischer Mitarbeiter im ICAN trat er 2019 an.

Seitdem betreut Thai Binh Nguyen im ICAN
eine grofle Anzahl von Klein- und Grofigerdten.
Ebenso sind die eigenstindige Durchfiihrung
von Messungen mit dem TEM und REM mitt-
lerweile Teil seines Aufgabenbereiches.







L R Probenprdparation

Herstellung einer FIB-Lamelle

SUBSTRAT

Damit kleinste Bereiche aus grofien Proben mit einem
"ONENSTMHL A Transmissions-Elektronen-Mikroskop (TEM) im Detail
: : untersucht werden kénnen, miissen diese zuerst gezielt
herausprapariert werden. Dazu wird auch ein fokussier-
ter lonenstrahl (Focused lon Beam, FIB) genutzt.

Um wahrend der Praparation die Probe vor Veranderung
oder sogar Zerstorung zu schiitzen, wird die Oberflache
zuerst mit einer Platin-Schutzschicht beschichtet.

Mit einem fokussierten lonenstrahl aus Gallium-lonen wird
nun neben der Schutzschicht die Probe seitlich abgerastert.
Die lonen tragen dabei Material ab und atzen tiefe Graben
hinein, so dass eine Lamelle freigelegt wird. Die Atzgra-
ben werden stufenformig angelegt, um moglichst wenig
Material abzutragen, welches sich in der Kammer oder
auch wieder an der Lamelle selbst ablagern kann.

Die freigedtzte Lamelle wird dann, ebenfalls
wieder mit lonen, vom Substrat abgetrennt,
MIKRO - mit einem Mikromanipulator aus dem Graben
MANIPULATOR herausgeholt und an einem sog. Lift-Out

° Grid angebracht.

Abschliefliend muss die Lamelle noch
auf eine Dicke von ca. 100 nm abgediinnt
werden, um fir die TEM-Messung eine
ausreichende Elektronentransparenz zu

ABTRENNEN DER LAMELE e,




Préaparation einer FIB-Lamelle aus einer
1Eurocent Miinze.

Die Schwarz-Weif3-Abbildungen zeigen
rasterlektronenmikroskopische Aufnahmen
einzelner Préparationsschritte:

Auswahl des Probenbereiches.

o A

Weitgehend freigelegte Lamelle.

Herausgeldste Lamelle am Lift-Out Grid.

Platin

Miinzmetall

Sum
|




Ohne sie lauft nichts

Marcel Wienand - Assistenz & Finanzen

Ein Geritezentrum wie das ICAN ist sehr auf
eine professionelle Verwaltung angewiesen.
Diese umfasst nicht nur Kunden-Erstkontakte,
sondern auch die Angebotserstellung und die
Abrechnungvon Dienstleistungen. Zudem beno-
tigen Nutzer und Nutzerinnen eine Anlaufstelle,
um Zugang zu den Geridten zu erhalten oder
Gerite fiir den Anwendungsbetrieb buchen zu
konnen. Bei Griindung des ICAN gab es solche
Strukturen noch nicht, vielmehr mussten sie in
den Anfangsjahren aufgebaut werden.

Nach seiner Ausbildung als Biirokaufmann und
einigen Berufsjahren in der freien Wirtschaft
entschloss sich Marcel Wienand bereits im
Februar 2014 als Assistent im Bereich Finanzen
zum damals noch recht kleinen ICAN-Team zu
stofien. Gemeinsam wurden die ersten Hiirden
zum Aufbau des neuen Mikroskopiezentrums
an der Universitdt Duisburg-Essen gemeistert,
und er durfte recht bald weitere Kolleginnen
und Kollegen, studentische Hilfskrifte und sogar
zwei Auszubildende im Team begriiflen.

Neben der Abwicklung der Beschaffungsvor-
ginge fiir die fiinf Grof3- und viele Kleingerite
hat Marcel Wienand Strukturen fiir eine eigen-

stindige Buchhaltung innerhalb des ICAN
entwickelt, so dass das ICAN bereits kurz nach
Griindung Dienstleistungen sowohl internen als
auch externen Kunden anbieten konnte. Bereits
in den Anfangsjahren von ihm entwickelte
Anwendungshilfen, wie zum Beispiel der prak-
tische Gerdtekalender, befinden sich auch heute
noch im téglichen Einsatz.

Neben der Kundenbetreuung beinhaltet die
Arbeit von Marcel Wienand aber auch Beschat-
fungs- und Buchhaltungsvorginge, sowie die
Erstellung und Auswertung von Statistiken, die
Fakturierung, die Kostenkalkulation und die
Unterstiitzung der akademischen und adminis-
trativen Abldufe innerhalb des ICAN.

Oftmals ist Marcel Wienand der erste Ansprech-
partner fiir interne und externe Kunden und
steht ihnen gerne mit Rat und Tat zur Seite,
versorgt sie mit allen wichtigen Informati-
onen und koordiniert die Weiterleitung ihrer
Anfragen an die entsprechenden Mitarbeiter des
ICAN.Ebenso bei der Betreuung von Veranstal-
tungen des ICAN, wie den Training-Days oder
den Nutzertreffen, ist er mit groflem Engage-
ment und Freude dabei.
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