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1 Einleitung

Zinkoxid ist ein Halbleiter, der in den vergangenen Jahren zunehmend an Interesse ge-
wonnen hat.

Die wohl bekannteste Anwendung von Zinkoxid ist die Verwendung als Farbmittel fiir
Malerfarbe, um ihr die weifse Farbe zu verleihen. Dariiber hinaus wird Zinkoxid in der
Medizin wegen der antiseptischen Wirkung bei Praparaten fiir Haut- und Wundbehand-
lungen eingesetzt.

In der Industrie wird Zinkoxid z.B. als Halbleiter bei der Herstellung von Leuchtstoff-
rohren, Leuchtdioden und TFT-Bildschirmen verwendet. In Zink-Luft-Batterien wird die
Energie der Sonne in chemische Energie umgewandelt. Diese Batterien zeichnen sich durch

eine lange Lagerfahigkeit im Vergleich zu herkémmlichen Batterien aus.

Im SFB! 558 ,Metall-Substrat-Wechselwirkung in der heterogenen Katalyse* wird unter
anderem das System Zinkoxid/Kupfer als Modell fiir die Methanolsynthese untersucht.
Die Methanolausbeute kann dabei durch die Zugabe von Kupfer an die ZnO-Katalysatoren
gesteigert werden, weil sich dadurch die katalytische Wirkung erhoht. In der industriellen
Praxis werden ZnO-Pulver mit beliebigen Oberflachenorientierungen fiir die Katalyse ver-
wendet. Bei den Untersuchungen des SFB 558 werden jedoch wohldefinierte Oberflachen
von Einkristallen verwendet, um z.B. katalytisch aktive Zentren zu identifizieren. Die pola-
ren Oberflachen des Zinkoxidkristalls sind katalytisch aktiver als die gemischtterminierten
Oberflachen. Da sie jedoch intrinsisch instabil sind, lassen sie sich nur schwer theoretisch
und experimentell betrachten. Da sich die gemischtterminierte (1010)-Oberfliche in die-
sem Zusammenhang einfacher untersuchen ldsst und dariiber hinaus theoretisch besser
verstanden ist, wird sie bei vielen Untersuchungen bevorzugt verwendet. Der Teilbereich
C ,Festkorperoberflichen” des SFB 558 beschiftigt sich unter anderem mit der Unter-
suchung der Oberflichen der verwendeten Materialien im Ultrahochvakuum. Dabei wird
z.B. die Beschaffenheit der reinen Oberfliche, das Wachstum von Metallen oder die Wech-
selwirkung der Oberfliche mit Adsorbaten mit dem Rastertunnelmikroskop untersucht.
Da sich aktuelle Untersuchungen des SFB 558 auch mit Zinkoxidkristallen mit fehlorien-
tierten (1010)-Oberfliichen befassen, besteht ein besonderes Interesse diese Oberfliche zu

studieren.

!Sonderforschungsbereich



1 EINLEITUNG

Ziel der Bachelorarbeit war es, eine in die [0001]-Richtung fehlgeneigte (1010)-Oberfliche
eines Zinkoxidkristalls hinsichtlich der Stufenstruktur mit dem Rastertunnelmikroskop
zu untersuchen. Mit dem Rastertunnelmikroskop wird eine direkte Abbildung der Ober-
fliche erstellt. Die Fehlneigung des verwendeten Zinkoxidkristalls wurde vom Hersteller
MaTecK GmbH (www.mateck.de) mit 5° angegeben. Bei dieser Probe handelt es sich
um einen 10mm X 5mm X lmm grofsen, einseitig polierten Kristall. Eine sorgfiltige Pra-
paration der Oberfliche war dabei sehr wichtig, um eine leitfihige und reine Probe zu
gewahrleisten. Der Zinkoxidkristall wurde auf verschiedene Weise prapariert, um die Aus-
wirkung der Préparationsmethode auf die Morphologie der Oberfldche hinsichtlich der

Stufenstruktur zu untersuchen.

Im zweiten Kapitel wird die Theorie der Rastertunnelmikroskopie und der Aufbau des
Zinkoxidkristalls beschrieben. Auferdem werden theoretische Uberlegungen zu Ultrahoch-
vakuumbedingungen gemacht.

Das dritte Kapitel befasst sich mit dem experimentellen Aufbau. Dabei wird auf den
Aufbau der Ultrahochvakuumkammer und die angebrachten, wiahrend der Bachelorarbeit
verwendeten, Apparaturen eingegangen.

Im vierten Kapitel werden die durchgefiihrten Messungen und Ergebnisse dargestellt und
diskutiert.

Schliefslich werden die wichtigsten Ergebnisse der verschiedenen Messungen zusammenge-
fasst.

Aufserdem ist eine Beschreibung der Auswertung der Rastertunnelmikroskopbilder und

ein Uberblick iiber die Messungen und Préparationen am Kristall angehéingt.



2 Theorie

In diesem Kapitel wird der Hintergrund des Experiments erldutert. Im ersten Abschnitt
wird die Funktionsweise des Rastertunnelmikroskops beschrieben. Im zweiten Abschnitt
wird eine Abschéitzung iiber den in der Ultrahochvakuum-Kammer notigen Druck ge-
macht, um die zu untersuchende Probe fiir die Messdauer von Fremdatomen freizuhalten.

Schliefslich wird auf den Aufbau der Zinkoxid-Struktur eingegangen.

2.1 Theorie der Rastertunnelmikroskopie

Das Rastertunnelmikroskop (nachfolgend mit STM? abgekiirzt) wurde 1982 von Gerd
Binning und Heinrich Rohrer im IBM-Labor in Ziirich entwickelt. Lichtmikroskope kon-
nen nur Objekte mit einem Abstand von mehr als 0, 2um unterscheiden. Mit Hilfe der
Rastertunnelmikroskopie kénnen jedoch atomare Strukturen der Festkorperoberflichen
abgebildet werden. Deshalb hat sich das STM bei der Untersuchung von Oberflachen als

unverzichtbar erwiesen und ist bis heute eines der leistungsfahigsten Mikroskope.

Die Funktionsweise des STM beruht auf dem quantenmechanischen Tunneleffekt. Werden
zwei leitende Materialien in einen Abstand von etwa 3-10 /ingstr()'m gebracht, iiberlappen
sich die Wellenfunktionen der Hiillenelektronen und die Elektronen konnen durch die Po-
tentialbarriere tunneln. Beim STM dienen die sich auf dem Tubescanner (sieche Abschnitt
3.3) befindende Spitze sowie die zu untersuchende Probe als Leiter. Folglich lassen sich
mit Hilfe eines STM nur leitfdhige Materialien untersuchen. Wird zwischen Probenoberflé-
che und Spitze eine Spannung (Biasspannung) angelegt, konnen auf Grund der endlichen
Tunnelwahrscheinlichkeit z.B. die Elektronen von der Spitze zur Probe gelangen und ein
Tunnelstrom wird messbar. Der Tunnelstrom héngt vom Abstand der Spitze zur Probe
und dem elektrischen Zustand der Oberfliche an der zugehérigen Stelle der Probe ab. Die
Spitze wird zeilenweise iiber die Probe gerastert. Aus der Kenntniss des Tunnelstroms an
jeder Position konnen somit Riickschliisse auf die geometrische Beschaffenheit und den

elektrischen Zustand der Oberfliche gezogen werden.

Nachfolgend soll die Theorie des quantenmechanischen Tunneleffekts erldutert werden.
Zunéchst wird vereinfachend von einer eindimensionalen, rechteckigen Potentialbarriere

ausgegangen. Anschlielfend wird das Modell fiir den Fall der kontinuierlichen Tunnelbarrie-

2 Abkiirzung: engl. fiir Scanning Tunnling Microscope



2.1 Theorie der Rastertunnelmikroskopie

re variiert und schlieklich der bei der Rastertunnelmikroskopie wichtige dreidimensionale

Tunneleffekt diskutiert.

2.1.1 Rechteckige eindimensionale Potentialbarriere

Abb. 2.1: Eindimensionales Kastenpotential

Der Tunneleffekt ist ein quantenmechanisches Phdnomen und wird in zahlreichen Lehr-
biichern der theoretischen Quantenmechanik behandelt, z.B in [Sch05].

Ein Teilchen der Masse m und der Energie E < Vj bewegt sich auf eine Potentialbar-
riere der Hohe V) und Breite 2a zu (vgl. Abb. 2.1). Klassisch wiirde das Teilchen an der
Barriere reflektiert. Quantenmechanisch besteht jedoch eine Wahrscheinlichkeit, dass das
Teilchen in den verbotenen Bereich eindringt und auf der anderen Seite des Potentialwalls
hinaus gelangt. Dieses Verhalten bezeichnet man als quantenmechanischen Tunneleffekt.

Das Problem wird durch die zeitunabhéngige Schrodingergleichung gelost:

Hip(x) = Eip(x) (2.1)
Unter Beriicksichtigung des Hamiltonoperators fiir das Kastenpotential folgt:
h? d2
om0 T VE)Y(x) = Ed(x) (2.2)

Als Losungsansatz fiir die Wellenfunktion wahlt man fiir die verschiedenen Bereiche mit

den Wellenzahlen k = v2mE /A und £ = /2m(Vy — E) /R

P = A 4 Age ™ (2.3)

Y = Bie™ 4 Boe ™™ (2.4)



2.1 Theorie der Rastertunnelmikroskopie

Y = Cre™™ (2.5)

Die Koeffizienten A1, Ay, B1, Bs, C; lassen sich aus der Normierungsbedingung und den

Stetigkeitsbedingungen bei -a und +a berechnen:

Yymn(Fa) = Yu/m(Fa) (2.6)
@bi/u(:l:a) = @biI/III(:Fa) (2.7)

Auflésen des sich ergebenden Gleichungssystems liefert fiir die Transmissionsamplitude:

¢ o—2ika
A, cosh(2ka) + (ie/2)sinh(2xka)

S(E) = (2.8)

wobel € definiert ist durch € = % — %

Die Wahrscheinlichkeit eines auf die Potentialbarriere treffenden Teilchens diese zu durch-

dringen wird durch den Durchlassigkeitskoeffizienten beschrieben:

1
1+ (1+e2/4)sinh?(2ka)

[S(E)?| (2.9)

Fir den Fall einer sehr hohen und breiten Barriere ist ka > 1 und somit
sinh(2ka) &~ (1/2)e?** > 1. Damit ergibt sich fiir die Tunnelwahrscheinlichkeit einer sehr

hohen und breiten Barriere folgende Néherung:

16E(Vy — E a
IS(E)?| ~ %e—i\/?m%—m (2.10)
0
Im Falle der rechteckigen eindimensionalen Potentialbarriere ergibt sich ein exponentieller
Zusammenhang zwischen dem Abstand der Probe zur Spitze (2a) und der Tunnelwahr-
scheinlichkeit. Bei einem STM liegt allerdings keine rechteckige Potentialbarriere zwischen

Spitze und Probe vor, sondern eine kontinuierliche Potentialbarriere.

2.1.2 Kontinuierliche Potentialbarriere

Im Falle der kontinuierlichen Potentialbarriere lasst sich die Tunnelwahrscheinlichkeit mit
Hilfe von Formel (2.10) und zusétzlichen Uberlegungen berechnen. Dazu wird die Poten-
tialbarriere in N Kastenpotentiale der Breite dx zerlegt (siehe Abb. 2.2). Die Breite der
Barriere 2a ist also durch dx zu ersetzen. Da das Teilchen durch jedes dieser Kastenpoten-

tiale tunneln muss, ist die gesamte Tunnelwahrscheinlichkeit das Produkt der einzelnen



2.1 Theorie der Rastertunnelmikroskopie

Abb. 2.2: Eindimensionale kontinuierliche Potentialbarriere

Tunnelvorgénge:

E)?| = Hexp ( V2 Vi(;{l )2dx> (2.11)

= exp (—2 EN: \/Zm(Vi(iXi) —F) dX) (2.12)

Fiir den Fall N — oo geht die Summe in ein Integral iiber:

IS(E)?| = exp [ —2 / VQm(VéX)_E)dX (2.13)

Dieses Ergebniss wird durch die WKB? Niherung bestitigt [Sch05]. Auch im Fall der kon-
tinuierlichen Potentialbarriere besteht ein exponentieller Zusammenhang zwischen Tun-

nelwahrscheinlichkeit und Breite der Barriere.

2.1.3 Dreidimensionaler Tunneleffekt

Beim dreidimensionalen Tunneleffekt muss die reale Geometrie von Probe und Spitze
beriicksichtigt werden. Dazu wird die Annahme gemacht, dass die Spitze sphérisch ist
(sieche Abbildung 2.3). R ist der Radius der Spitze, ro der Mittelpunkt der Spitze und d
der Abstand zwischen Probe und Spitze. Fiir den Tunnelstrom einer sphérisch geformten

Spitze gilt der Zusammenhang [Ter83]:

_ zme Zf [1—f(E, + eUp)|[M,,]?5(E, — Ev) (2.14)

3Wentzel-Kramers-Brillouin



2.1 Theorie der Rastertunnelmikroskopie

Abb. 2.3: Punktformige Geometrie der Spitze

Dabei beschreibt f(E,) die Fermi-Energie, U, die angelegte Biasspannung, E,, bzw. E,
die Energieeigenwerte der Wellenfunktion an der Spitze 1 bzw. an der Probe v und M,

das Bardeensche Matrixelement:
h2 Q * *

M/W = _% ds - (dju V=V wy) (215)
Es werden nur die s-Orbitale bei der Beschreibung der Wellenfunktion der Spitze 1,
berticksichtig. Aufserdem ist f(Ey) ~ 1, da bei Raumtemperatur gemessen wird. Im Falle
der vorliegenden punktférmigen Spitzen-Anordnung wird das Bardeensche Matrixelement
proportional zur Wellenfunktion an der Stelle ry angenommen. Fiir die Wellenfunktion v,
der Spitze wird ein exponentieller Abfall angenommen. Mit diesen Uberlegungen folgt aus
Gleichung (2.14) fir den Tunnelstrom:

I oc UpR?%e 2 (2.16)

Hierbei ist Uy, die angelegte Biasspannung, R der Radius der Spitze und d der Abstand
der Probe zur Spitze.
Wie bereits beim eindimensionalen Tunneleffekt ergibt sich zwischen Tunnelstrom und

Abstand der Spitze zur Probe ein exponentieller Zusammenhang.

2.1.4 Energieschema beim Tunnelvorgang

Auf Grund verschiedener Austrittsarbeiten von Probe (¢,) und Spitze (¢) miissen die

Potentiale auf beiden Seiten nicht identisch sein. Befinden sich Probe und Spitze in Tun-

10



2.1 Theorie der Rastertunnelmikroskopie

Abb. 2.4: Realteil der Wellenfunktion beim Tunnelprozess und Potentialverlauf

nelkontakt, tunneln Elektronen solange, bis sich die Ferminiveaus von Spitze und Probe
angeglichen haben und der Tunnelstrom verschwindet.

Wird eine Biasspannung zwischen Probe und Spitze angelegt, verschieben sich die Fermi-
niveaus. Dadurch entsteht eine von Null verschiedene Tunnelwahrscheinlichkeit und ein
Tunnelstrom wird messbar. Ein Beispiel fiir diesen Prozess ist in Abbildung 2.4 darge-
stellt. Den besetzten Niveaus der Probe stehen unbesetzte Niveaus der Spitze gegeniiber
somit konnen Elektronen von der Probe zur Spitze tunneln.

Elektronen im n-ten Energiezustand ,(0) am Ort der Probe kénnen mit einer Wahr-

scheinlichkeit von:
IS(E)?| o< [¢ha(0)[?e>" (2.17)

zur Spitze tunneln (mit der Konstante x = \/2mg/h).

Da der Tunnelstrom proportional zur Tunnelwahrscheinlichkeit ist, ergibt sich fiir die Pro-
portionalitdt des gesamten Tunnelstroms durch Aufsummieren iiber alle Energiezustédnde
aus Gleichung (2.17):

Er

SE[oc Y [en(0)Pe (2.18)

En=Ep—eUy

11



2.2 Ultrahochvakuum-Bedingungen

Zur Vereinfachung wird die Elektronenzustandsdichte (LDOS, Local Density of States)
[Ric01| eingefiihrt:

Er
1
pxB) =2 [ o) P, (2.19)
E—e
=T o eUpp(0, Bp)e 2 (2.20)

Der Tunnelstrom héngt also exponentiell vom Abstand d und von der Elektronenzustands-
dichte p ab.

2.2 Ultrahochvakuum-Bedingungen

Bei der Untersuchung einer Probe mit dem STM darf diese nicht mit Fremdatomen ver-
unreinigt sein. Deshalb ist das STM in eine UHV*-Kammer eingebaut, um Kontamination
der Proben durch Restgas zu vermeiden. Nachfolgend wird eine Abschétzung fiir den in
der UHV-Kammer notigen Druck gemacht, um die Proben wiahrend der Untersuchungen
von Fremdatomen freizuhalten.

Grundlage der Berechnung ist die kinetische Gastheorie [Hen94|. Dort ist die mittlere

Geschwindigkeit eines Teilchens durch die Maxwell-Boltzmann-Verteilung beschrieben:

8ky, T
T-m

(2.21)

v =

Dabei ist m die Masse des Teilchens, k;, die Boltzmann-Konstante und T die Temperatur.

Der Teilchenflufs auf der Oberflache des Korpers ist gegeben durch:
® = -N,v (2.22)

Die Teilchenzahl N, = \N—/ lasst sich iiber die ideale Gasgleichung bestimmen:

P-V=N-k, -T (2.23)
Fiir die Adsorptionsrate R,4s gilt:
d1\Iads
Rags = =S-P 2.24

4Ultrahochvakuum

12



2.3 Der Zinkoxidkristall

Dabei beschreibt S den Haftkoeffizient und N,4s die Flachendichte der adsorbierten Teil-
chen. Aus Differentialgleichung (2.24) folgt durch Integrieren:

Nats =S+ P - t (2.25)

Durch Kombination der Gleichungen (2.21)-(2.25) ergibt sich fiir die Dauer, nach der eine

bestimmte Anzahl an Teilchen auf der Oberflache adsorbiert ist:

Na S
b= dP)\/znkam (2.26)

Zur Abschétzung dieser Zeit wird angenommen, dass der Haftkoeffizient S den maximalen
Wert 1 hat, d.h. jedes auf die Oberflache treffende Fremdatom bleibt an dieser haften.

Da die Luft iiberwiegend aus Stickstoff besteht, kann fiir die Masse eines Teilchens né-

herungsweise m ~ 4,7 - 1072g angenommen werden. Wenn alle Oberfliichenplitze belegt
sind, nimmt N,4s den grofit moglichen Wert 1015077%2 an. Die Raumtemperatur liegt bei
etwa T ~ 300K.

Bei Atmosphirendruck (=~ 1000mbar) ist die Oberfliche bereits nach 3,49 - 107%s kom-
plett mit Fremdatomen bedeckt. Bei einem Druck von p = 1 - 10~ %mbar ist die Oberfliche
erst nach etwa einer Stunde vollstindig bedeckt. Bei p = 1 - 10~1%mbar hingegen erst nach
9,7 Stunden.

Bei der Untersuchung einer reinen Oberflache sind also Driicke in der Apparatur von
p~1-10"Pmbar notig, um eine Besetzung von Fremdatomen withrend der Messungen

auszuschlielen.

2.3 Der Zinkoxidkristall

In diesem Abschnitt wird der Aufbau des Zinkoxidkristalls beschrieben. Besonders wird
dabei auf die Struktur der fehlgeneigten (1010)-Ebene eingegangen, die wihrend dieser

Bachelorarbeit untersucht wurde.

Zinkoxid ist ein II-VI Halbleiter mit einer Bandliicke von 3,2 — 3,4eV . Die Einheitszelle
des Zinkoxidkristalls besteht aus je zwei Sauerstoff- und Zinkionen, die jeweils zweifach
positiv bzw. negativ geladen sind. Auf Grund der elektrostatischen Anziehung zwischen
den Ionen wird der Zinkoxidkristalls durch eine starke ionische Bindung zusammengehal-
ten. Die Gitterstruktur des Zinkoxidkristalls wird als Wurzit bezeichnet (siehe Abbildung
2.5 links). Auf Grund der hexagonalen Struktur wird der Zinkoxidkristall mit vier Miller-
schen Indizes beschrieben [Kop89].

13



2.3 Der Zinkoxidkristall

Abb. 2.5: Darstellung der Wurzitstruktur (links) und Darstellung der primitiven Einheitszelle
(rechts)

Zwei identische Ebenen liegen um ¢y = 5, 2065A voneinander entfernt. Der Abstand eines
Atoms zum Mittelpunkt des Hexagons betriigt a = 3,296 A [Wan04|. Da aufeinander fol-
gende Ebenen um 120° gegeneinander verdreht sind, binden Sauerstoffionen immer mit
Zinkatomen. Die Stapelfolge ist also ABABAB (vgl. Abbildung 2.5 links).

Die primitive Einheitszelle des Zinkoxidkristalls ist ein Parallelepiped und ist in Abbil-
dung 2.5 rechts dargestellt.

Der Zinkoxidkristall ist durch folgende Oberflaichen charakterisiert:

e (0001)-Ebene
Der Zinkoxidkristall wird senkrecht zur c-Achse durchschnitten und die Zinkatome
liegen an der Probenoberfliche (siche Abbildung 2.6 links oben). Es entsteht eine
polare, zinkterminierte Oberflache. Die Sauerstoffatome liegen nicht in der Schnitt-
ebene und befinden sich u = 0,375A unterhalb der Probenoberfliiche [L6b06]. Des-
halb kommt es zu einer starken Wechselwirkung mit den Zinkatomen an der Ober-

flache und die Oberflachenstruktur wird beeinflusst.

e (0001)-Ebene
Die polare, sauerstoffterminierte Oberflaiche entsteht ebenfalls durch einen Schnitt
senkrecht zur c-Achse. Jedoch liegen bei dieser die Sauerstoffatome an der Pro-
benoberfliche (siehe Abbildung 2.6 rechts oben). Die (0001)-Ebene liegt parallel zur
(0001)-Ebene. Bei dieser Ebene liegen die Zinkatome knapp unter der Probenober-
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2.3 Der Zinkoxidkristall

flache, weshalb diese von ihnen beeinflusst wird.

e (1010)-Ebene
Die gemischtterminierte (1010)-Ebene enthélt Sauerstoffionen und Zinkatome. Sie
entsteht durch einen Schnitt diagonal durch die Wurzitstruktur und steht senkrecht
auf der (0001) und (0001)-Ebene (siche Abbildung 2.6 links unten). Da im Rahmen
dieser Arbeit eine fehlgeneigte (1010)-Ebene untersucht wurde, wird im nachfolgen-

den Unterkapitel auf diese genauer eingegangen.

e (1210)-Ebene
Diese Ebene weisst ebenfalls Zink- und Sauerstoffatome auf (siche Abbildung 2.6

rechts unten).

Abb. 2.6: Darstellung der verschiedenen Schnittebenen
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2.3 Der Zinkoxidkristall

2.3.1 Die fehlgeneigte (1010)-Ebene

Abb. 2.7: Schematische Darstellung des gestuften Zinkoxidkristalls

Eine schematische Darstellung der in die [0001]-Richtung fehlgeneigten (1010)-Ebene ist
in Abbildung 2.7 dargestellt. Es konnen sich auf Grund der Fehlorientierung Stufen und
fraktionale Stufen (Erlduterung s.u.) bilden. Stufen beginnen und enden auf Sauerstoff-
atomen. Es konnen sich beliebige Vielfache der Einfachstufen ausbilden, deren Hohe 2, 8A
betrégt [Dul02]. Abbildung 2.7 zeigt Einfach- und Doppelstufen. Erst bei einer Doppelstu-
fe liegen die Atome der oberen und unteren Terrassenfliche genau iibereinander. Neben
diesen Stufen kénnen auch Stufen ausgehend von einem Sauerstoff- oder Zinkatom auf die
jeweilige andere Atomsorte vorkommen. Dieser Stufentyp wird nachfolgend als fraktionale
Stufe bezeichnet. Die dargestellte fraktionale Stufe hat eine Héhe von 0, 935A. Da fiir die
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2.3 Der Zinkoxidkristall

Ausbildung von fraktionalen Stufen jedes Oberflichenatom zwei freie Bindungen (siche
Abbildung 2.8 unten) haben muss, bei der Bildung von normalen Stufen (siche Abbildung
2.8 oben) hingegen nur eine Einzige, ist die Ausbildung von Stufen energetisch giinsti-
ger als die Bildung von fraktionalen Stufen. Deshalb sind theoretisch iiberwiegend Stufen
zu erwarten. Fiir den untersuchten 5° fehlgeneigten Zinkoxidkristall ist in Tabelle 2.9 ei-
ne Abschétzung der durchschnittlichen Terrassenbreiten angegeben, falls nur ein einziger
Stufentyp auftritt.

Wie in Abbildung 2.7 zu erkennen ist, liegen die Atomreihen parallel zu den Stufen-
kanten senkrecht zur [0001]-Richtung. Der Abstand zwischen zwei Atomreihen betrigt
¢o = 5,2065A (vgl. Abbildung 2.6 links unten).

17



2.3 Der Zinkoxidkristall

Abb. 2.8: Darstellung der Bindung bei Stufen (oben) und fraktionalen Stufen (unten)

Art | Hohe [A] | mittlere Terrassenbreite [A]
x| 28 32
9 5.6 64
3x 8,4 96
Ax | 112 128

Abb. 2.9: Stufenhohen und Terrassenbreiten eines um 5° fehlorientierten ZnO-Kristalls
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3 Experimenteller Aufbau

In diesem Kapitel wird der Aufbau der wihrend der Bachelorarbeit benutzten Apparatur
beschrieben. Es wird dabei auf den generellen Aufbau der UHV-Kammer und die Funk-
tionsweise der verwendeten Messapparaturen sowie auf die fiir die Untersuchung einer

Zinkoxidprobe wichtigen Bauteile eingegangen.

3.1 Aufbau der UHV-Kammer

Wie bereits in Kapitel 2.2 erwidhnt wurde, muss bei der Untersuchung von Oberfléchen
eines Festkorpers diese frei von Fremdatomen sein. Aus diesem Grund wurde das verwen-
dete STM in eine UHV-Kammer eingebaut, um die Oberflache fiir eine ldngere Zeit vor
Bedeckung mit Fremdatomen zu schiitzen.

Der Aufbau der verwendeten UHV-Kammer ist in Abbildung 3.1 dargestellt.

Da das STM bereits auf leichte Schwingungen sehr empfindlich reagiert, ist die gesamte
UHV-Kammer iiber einen pneumatischen Schwingungsdampfer vor dufteren Erschiitte-
rungen geschiitzt (vgl. Abbildung 3.1 Nr.1).

Das Ultrahochvakuum wird durch ein Pumpsystem, bestehend aus einer mechanischen
Vorpumpe in Verbindung mit einer Turbomolekularpumpe (3), Ionengetterpumpe (4) und
Titansublimationspumpe (5) erzeugt (sieche Kapitel 3.3). Durch diese Anordnung kénnen
Driicke bis zu einigen 10~ "mbar realisiert werden.

Das verwendete STM (16) befindet sich innerhalb der UHV-Kammer und wird genauer
in Kapitel 3.2 beschrieben.

Uber die Schleuse (8) kénnen Proben und Spitzen fiir das STM in die Kammer einge-
bracht werden, ohne diese zu beliiften. Dazu ist die Kammer {iber ein Plattenventil von
der Schleuse getrennt. Nachdem eine Probe auf die Transferstange (9) in die Schleuse
gebracht wurde, wird die Schleuse iiber die Turbomolekularpumpe angepumpt. Anschlie-
fsend kann die Probe vom Manipulator (10) aufgenommen werden. Das UHV wird durch
diesen Einschleusungsvorgang nur fiir kurze Zeit gestort und der Druck steigt bis auf etwa
10~%mbar an.

Der Kopf des Manipulators enthélt einen Mittelkontakt sowie zwei seitlich angebrachte
Bockchen. Diese drei Kontakte sind jeweils mit einer gegen die Kammermasse isolierten
Stromdurchfiihrung versehen. Der Manipulator bildet zusammen mit dem Probenhalter

einen Bajonettverschluss [L6b06].
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3.1 Aufbau der UHV-Kammer

Die Probe kann mit Hilfe einer Ionensputterquelle (14) von Fremdatomen bereinigt wer-
den (siehe Abschnitt 3.5). Anhand eines angebrachten Quadropolmassenspektrometers
kann das in der Kammer vorhandene Restgas analysiert werden.

Neben dem STM kénnen die Proben auch mit Hilfe eines LEED-Systems® (15) auf die an
der Oberfliche vorhandene Gitterstruktur untersucht werden.

Uber mehrere Leckventile (11) kann Gas in die Kammer eingelassen werden. Wihrend
der Bachelorarbeit war Sauerstoff (Oy) und Argon (Ar) angeschlossen. Das Argon wird

fiir den Sputterprozess in die Kammer eingelassen (Kapitel 3.5).

1 Schwingungsddmpfer 10 Manipulator

2 Halterung 11 Gaseinlass

3 Turbomolekularpumpe 12 Gold- und Kupferverdampfer
4 Tonengetterpumpe 13 Fenster

5 Titansumblimationspumpe 14 Sputtergun

6 Ventil 15 LEED

7 Plattenventil 16 Rastertunnelmikroskop

8 Schleuse 17 Auger-System

9 Transferstange 18 Heizbarer Probenablageplatz

Abb. 3.1: Aufbau der Ultrahochvakuum-Kammer

5 Abkiirzung: engl. fiir Low Energy Electron Diffraction - System
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3.2 Rastertunnelmikroskop

3.2 Rastertunnelmikroskop

Probenhalter mit Probe
Probenfénger
Piezoscanner
Stromkontakte
Linearmotor

Vitonstack
Wirbelstromddampfung
Feder

OO UL Wi —

Abb. 3.2: Schematischer Aufbau des Rastertunnelmikroskops

Das bei diesem Versuchsaufbau verwendete STM ist fiir hohe Temperaturen®

ausgelegt
und arbeitet sowohl bei Driicken im UHV-Bereich” als auch unter Atmosphirendruck. In
der Arbeitsgruppe Oberflachen wird dieses STM jedoch ausschliefslich im UHV-Bereich
verwendet. Der schematische Aufbau ist in Abbildung 3.2 zu erkennen.

Das Herzstiick des STM ist der Piezoscanner (siehe Abb. 3.2 Nr. 3) und wird im nachfol-
genden Unterkapitel genauer beschrieben. Der Piezoscanner ist in einer ,Patrone” unterge-
bracht. Um Schwingungseinfliisse weitgehend zu unterdriicken, ist die Patrone mehrfach
gegen Stoke gesichert. Einerseits ist die Halterung der Patrone an vier Federn (8) auf-
gehéngt, andererseits wird das STM durch eine Wirbelstrombremse an Schwingungen
gehindert. Dazu sind um das STM herum Magnete angeordnet (7). Aufserdem ist die
Patrone iiber einen Stapel aus sich abwechselnden Edelstahlplatten und Vitonringen (6)
gelagert, um eine zusétzliche Dampfung zu gewéhrleisten.

Der Piezoscanner wird iiber den Piezolinearmotor (5) an die Probe angenédhert. Dieser
kann entweder iiber eine Handbox oder iiber die Software STM AFM 2.0 von Createc
(siche Abschnitt 3.2.2) per PC gesteuert werden.

Da der Tunnelstrom nur einige nA betréigt und sich nur geringfiigig &ndert, sind die Kabel
(4) des STM abgeschirmt.

6mnit dem verwendeten STM wurden bei fritheren Arbeiten Aufnahmen bei bis zu 500° C' aufgenommen
p<1-10""mbar
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3.2 Rastertunnelmikroskop

3.2.1 Piezoscanner

Abb. 3.3: Abbildung des Tubescanners

Der wichtigste Bestandteil eines STM ist der Piezorohrchenscanner (oder auch Tubescan-
ner). Der Spitzenadapter, der die Tunnelspitze aufnimmt, wird von einem Magneten auf
dem Sockel des Tubes gehalten und ist mit dem Tunnelstromkabel elektrisch kontaktiert.
Der Tube besteht aus fiinf voneinander isolierten Piezoelementen (sieche Abb. 3.3). Wird
an einen Piezokristall eine Spannung angelegt, verformt sich dieser. Dieser Sachverhalt
wird bei einem STM ausgenutzt, um die Tunnelspitze auf dem Tubescanner im Nanome-
terbereich in x-, y- und z-Richtung zu verschieben. Die x- bzw. y-Verformung der Segmente
hangt von der angelegten Spannung U, dem Tubedurchmesser D, der Piezomaterialkon-
stanten dz; sowie der Dicke h und Lénge L des jeweiligen Piezoelementes entsprechend
Gleichung (3.1) ab [Che93|.

2v/2d3 UL?
Ax/Ay = ——— 3.1
x/Ay = 2 (3.1)
Fiir die Langendnderung in z-Richtung besteht folgender Zusammenhang:
L
Az = dglUE (32)
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3.2 Rastertunnelmikroskop

3.2.2 Scansoftware STM AFM 2.0

Abb. 3.4: Scansoftware STM AFM 2.0

Samtliche STM-Bilder dieser Bachelorarbeit wurden mit der Software STM AFM 2.0 der
Firma Createc aufgenommen (siche Abb. 3.4).

Der PC ist iiber eine USB-Schnittstelle mit einem Signalprozessor gekoppelt, der mit dem
STM verbunden ist. Uber den Signalprozessor wird das STM gesteuert. Der Tunnelstrom
wird {iber einen Tunnelstromverstirker um einen Faktor von 10® verstirkt. Die Spitze
auf dem STM lésst sich mit Hilfe der Software an die Probe annéhern und es lassen sich
direkt samtliche Parameter (Tunnelstrom, Biasspannung, usw.) iiber die Software regeln.

Bei der Aufnahme von STM-Bildern wird zwischen zwei Aufnahmemodi unterschieden:

e Constant Height Mode:

Bei dieser Vorgehensweise wird die vertikale Position der Spitze iiber der Probe kon-
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3.3  Pumpsystem

stant gehalten und der Tunnelstrom gemessen. Ein erheblicher Vorteil dieser Me-
thode ist die schnelle Scangeschwindigkeit. Jedoch kénnen grofse Hohenunterschiede
auf der Probe nur sehr schlecht oder kaum aufgelost werden. Aufserdem besteht bei
einer unebenen Probe die Gefahr, dass Probe und Spitze in Kontakt gelangen und

die Spitze dadurch zerstort wird.

e Constant Current Mode:
Bei dieser Methode wird der Tunnelstrom konstant gehalten und iiber die z-Ausdeh-
nung des Piezokristalls der Abstand zwischen Probe und Spitze bestimmt. Dieses
Verfahren ist deutlich langsamer als der Constant Height Mode, da der z-Piezo
standig nachgeregelt werden muss. Allerdings konnen Tiefenprofile sehr gut aufgelost

werden.

Bei den wihrend dieser Arbeit aufgenommenen Bildern wurde das STM ausschlieflich im
Constant Current Mode betrieben.

3.3 Pumpsystem

Da es keine Pumpen gibt, die zwischen Atmosphérendruck und Ultrahochvakuum ein-
gesetzt werden konnen, wird der bendtigte Enddruck durch Kombination verschiedener
Pumptypen realisiert.

Eine Turbomolekularpumpe in Verbindung mit einer mechanischen Vorpumpe erzielt be-
reits Driicke im UHV-Bereich. Um das Vakuum weiter zu verbessern, sind zusétzlich eine
Titan-Sublimationspumpe sowie eine Ionengetterpumpe angeschlossen. Durch diese An-
ordnung stellt sich ein Enddruck im Bereich von 107 — 10~ "mbar ein.

Die Schleuse (vgl. Abschnitt 3.1) wird nach dem Einbringen einer Probe durch die Turbo-
molekularpumpe fiir etwa 45 Minuten gepumpt, bevor das Ventil zur Kammer und somit
zu den anderen Pumpen geoffnet wird.

Eine Beschreibung der verschiedenen Pumptypen kann z.B. in [Hen94] nachgelesen wer-

den.

3.3.1 Erzeugung von Ultrahochvakuum

Durch das Beliiften der UHV-Kammer lagern sich Wassermolekiile an den Wénden der
Apparatur ab. Die Erzeugung eines Ultrahochvakuums kann deshalb nicht allein durch
Pumpen der Kammer erfolgen. Die Wassermolekiile werden durch folgenden Ablauf aus

der Apparatur entfernt:
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3.4 LEED

e Schlieflen aller geoffneten Flansche

e Erzeugung von Vorvakuum mit einer mechanischen Vorpumpe und einer Turbomo-

lekularpumpe
e Erzeugung von Hochvakuum durch alle vorhandenen Pumpen (p ~ 10~%mbar)
e Gegebenenfalls Durchfithrung eines Heliumleckchecks (siehe Abschnitt 3.6)

e Ausheizen der gesamten Apparatur fiir mindenstens 48 Stunden im Bereich von
50 — 150°C

e Abkiihlen der Apparatur
e Ausgasen der Proben und Verdampfer

Falls sich nach diesem Vorgang nicht der gewiinschte Enddruck® eingestellt hat, muss ein
erneuter Leckcheck durchgefiihrt werden und die Kammer gegebenenfalls erneut ausge-

heizt werden. Dieser komplette Ablauf benotigt etwa eine Woche Zeit.

3.4 LEED

Abb. 3.5: Aufbau eines LEED-Systems

Neben dem STM ist zur Untersuchung der Kristalloberfliche ein Low Energy Electron Dif-
fraction - System (LEED-System) an die Kammer angebracht. Der schematische Aufbau
eines LEED-Systems ist in Abbildung 3.4 dargestellt. Elektronen werden mit Energien

8p < 1-10"Ombar
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3.5 Ionensputterquelle

zwischen 20 und 500eV von einer Elektronenkanone auf die geerdete Probe beschleunigt
und an dieser gebeugt. Das Beugungsbild lasst sich auf dem Leuchtschirm beobachten.
Bei der Untersuchung einer Probe ist es wichtig, dass diese nicht verkippt vor die Elek-
tronenkanone gebracht wird, da ansonsten das Bild verzerrt wird.

Anhand von LEED-Bildern lasst sich erkennen, ob die Oberfliche eines Festkorpers auf

einem grofen Bereich rein ist.

3.5 Ionensputterquelle

Zur Reinigung der Probenoberfliche von Fremdatomen ist die UHV-Kammer mit einer
Tonensputterquelle ausgestattet. Fiir den Betrieb der Sputtergun wird Argon (Ar) in die
gesamte Kammer eingelassen. Dabei ist darauf zu achten, dass die Ionengetterpumpe
Edelgase nur sehr schlecht pumpen kann. Da der Druck bei eingelassenem Argon® au-
Kerhalb des Arbeitsbereiches der lonengetterpumpe liegt, muss diese wiahrend des Sput-
terns abgeschaltet werden, um mégliche Beschadigungen zu vermeiden. Die Elektrode der
Sputtergun sendet Elektronen aus, die das Argon ionisieren. Die Argonionen kénnen mit
Energien zwischen 0 und 2keV auf die Probe beschleunigt werden. Uber den Manipulator
kann die Probe zum Sputtern auf Winkel zwischen 0° und 90° zur Sputtergun ausgerich-
tet werden. Auf der Probe werden durch den Ionenbeschuss die oberen Atome abgetragen
und die Oberflaiche von Fremdatomen befreit. Durch diesen Vorgang wird jedoch auch
die Oberfliche des Festkorpers amorphisiert. Deshalb muss die Probe anschlieffend durch

Erhitzen ausgeheilt werden.

3.6 Quadrupolmassenspektrometer

Mit Hilfe des an die Kammer angeschlossenen Vacuum Prisma Massenspektrometers der
Firma Pfeiffer kann das in der Kammer vorhandene Restgas analysiert werden. Aufserdem
kann durch einen Heliumleckcheck die Kammer auf undichte Stellen gepriift werden. Dazu
werden mogliche Leckstellen mit Helium bespriiht und mit dem Massenspektrometer die
Heliumzahlrate innerhalb der Kammer registriert. Um ein gutes UHV zu gewahrleisten,
miissen gefundene undichte Stellen abgedichtet werden, bis sich kein Helium in der Kam-
mer mehr nachweisen l&sst.

Der schematische Aufbau des Massenspektrometers ist in Abbildung 3.6 dargestellt. Um

das Gas analysieren zu konnen, muss dieses zunéchst ionisiert werden. Dazu ist in das

9p ~ 10~ mbar
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3.7 Zinkoxidprobenhalter

lon mit instabiler
Flugbahn

Zum
Detektar

lon mit stahiler
Flugbahn

lonen- =

strahl

T

Abb. 3.6: Schematischer Aufbau des Massenspektrometers

Massenspektrometer eine Elektrode eingebaut, die Elektronen emittiert. Die Elektronen
werden auf eine Energie von etwa 100eV beschleunigt. Durch Stéfse mit dem Gas ionisie-
ren die Elektronen dieses. Anschliefend passieren die Ionen den Quadrupolmassenfilter.
Dieser besteht aus 4 zylindrischen Stédben, wobei gegeniiberliegende Stébe elektrisch kon-
taktiert sind. Zwischen den Stében liegt eine Spannung an, welche iiber einen Wechsel-

V1 und Gleichstromanteil V gesteuert wird (mit der Frequenz der Wechselspannung w):
V = Vy+ V; - cos(wt) (3.3)

Das Verhéltniss V;/V] bestimmt die Breite des durch den Filter gelangten Massenspek-
trums und wird deshalb bei der Aufnahme konstant gehalten. Das durchgelassene Massen-
Ladungsverhéltniss wird {iber den folgenden Zusammanhang beschrieben [Keu05]:

m Vo

g t. — 3.4

. = const - — (3.4)

Der Nachweis der Ionen erfolgt iiber einen Detektor mit Sekundéarelektronenvervielfacher.

3.7 Zinkoxidprobenhalter

Zur Untersuchung ist der Zinkoxidkristall auf einen Probenhalter montiert, an den ver-
schiedene Anforderungen gestellt werden. Der Probenhalter muss auf dem Manipulator
drehbar und beweglich sein. Deshalb ist er mit einem Bajonettverschluss ausgestattet, der

auf den Manipulator passt. Da der Probenhalter wihrend der Préaparationen des Kristalls
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3.7 Zinkoxidprobenhalter

Abb. 3.7: Aufbau des Probenhalters

Temperaturen von Raumtemperatur bis zu 750°C' ausgesetzt ist, miissen samtliche ver-
wendeten Materialien einen niedrigen Dampfdruck in diesem Bereich aufweisen, damit
das Vakuum nicht gestort wird.

Der Probenhalter besteht aus drei verschiedenen Segmenten (A-C) (siche Abb. 3.7). Die-
se sind voneinander elektrisch isoliert. Der Zinkoxidkristall ist elektrisch und mechanisch
auf Segment C kontaktiert und iiber den Mittelpin mit dem Manipulator kontaktierbar.
Durch diese Konstruktion kann z.B. der Sputterstrom gemessen werden. Segment A und
B sind iiber eine Wolframwendel (Filament) miteinander und iiber den Bajonettverschluss
mit den Bockchen der Transferstange verbunden. Durch Anlegen einer Spannung zwischen
den beiden Bockchen kann die Probe durch das Filament geheizt werden. Jedoch reicht
diese rein thermische Heizung nicht aus, um die Probe hoch genug zu erwérmen. Mit Hilfe
der Elektronenstofsheizung kénnen deutlich hoherere Temperaturen erreicht werden. Dazu
wird eine Hochspannung (etwa U ~ 700V") zwischen Segment C (Probe) und Kammer-
masse angelegt, wahrend das Filament als Elektronenquelle dient. Die Elektronen werden
auf das Tantal-Blech des Probenhalters, auf dem die Probe befestigt ist, beschleunigt und
erwarmen diese.

Die Temperaturmessung der Probe erfolgt iiber ein Infrarotpyrometer der Firma Impac.
Das Pyrometer wird auf einen Emissionskoeffizienten ¢ = 70% (fiir Zinkoxid typischer

Wert) eingestellt und durch ein Fenster in der Kammer auf die Probe ausgerichtet.
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4 Versuchsdurchfiihrung und Ergebnisse

Im Rahmen der Arbeit wurde eine um 5° fehlgeneigte (1010)-Zinkoxidebene in die [0001]-
Richtung auf Ausbildung von Terrassenstrukturen bei unterschiedlichen Heiz- und Sput-
terverfahren untersucht. Im nachfolgenden Kapitel wird die Praparation des Zinkoxidkris-
talls und die Auswirkung der verdnderten Parameter beschrieben.

Eine Beschreibung des verwendeten Verfahrens zur Bestimmung der Stufenhohen, Ter-
rassenbreiten, Terrassenléingen und der Fehlorientierung kann in Anhang A nachgelesen
werden. Auferdem ist ein Uberblick iiber die am Zinkoxidkristall durchgefithrten Unter-

suchungen und Préparationen angehéngt (siche Anhang B).

4.1 Praparation der Zinkoxidoberfliche durch Sputtern unter 45°

und anschliefiendem Heizen

Bevor sich der Zinkoxidkristall in der UHV-Kammer befand, war er durch die Anlagerung
von Fremdatomen an der Oberfliche verunreinigt. Damit er mit dem Rastertunnelmikro-
skop betrachtet werden konnte, musste er von den Verunreinigungen befreit werden. Dazu
wurde er zunéchst iiber das Filament des Probenhalters bei I = 24 und U = 3V so lange
sausgegast”, bis der Druckanstieg in der Kammer durch diesen Vorgang wieder auf den
urspriinglichen Wert!? zuriickgegangen war. Dieser Prozess dauerte 36 Stunden.

Anschliefsend wurde die Oberflache durch vier Sputter-Heiz-Zyklen gesédubert. Zum Sput-
tern mit Argon wurde die Probe unter einem Winkel von 45° etwa 2cm vor der lonensput-
terquelle plaziert. Die Argonionen wurden mit 0,9keV auf die Probe beschleunigt. Der
Argoneinlass in die Kammer iiber das Leckventil wurde so eingestellt, dass der iiber den
Kontakt des Manipulatormittelpin messbare Sputterstrom etwa 3—4u A betrug. Die Dauer
jedes Sputtervorgangs betrug 30 Minuten. Zusétzliche Informationen zum Sputterprozess
finden sich im Abschnitt der Ionensputterquelle (Abschnitt 3.5). Bevor die Probe nach
jedem Sputterprozess geheizt wurde, wurde abgewartet, bis der Druck in der Kammer auf
mindenstens p = 5 - 107%mbar gesunken war. Da iiber das Filament des Probenhalters
die Probe nur auf T ~ 440°C' geheizt werden kann, musste die Probe mit Hilfe der Elek-
tronenstofheizung erwirmt werden (eine genaue Beschreibung befindet sich in Abschnitt
3.7). Fiir die Heizvorgénge wurde das Filament auf I = 2,54 und U = 4,8V eingestellt.
Die an der Probe gegen die Kammermasse anliegende Hochspannung wurde auf U ~ 700V

bei einem Strom von I ~ 15mA geregelt. Durch diese Elektronenstoffheizung wurde die

0p < 1-107%mbar
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4.1 Préaparation der Zinkoxidoberfliche durch Sputtern unter 45° und anschliefsendem
Heizen

Abb. 4.1: 35004 x 3500A-STM-Bild: erste Auflésung der reinen, fehlgeneigten (1010)-Ebene
bei Ugjas = 2V, ITunnel = 1nA nach vier Reinigungszyklen

Probe fiir 30 Minuten auf eine Temperatur von T ~ 600°C' erhitzt. Nachdem die Pro-
be vier Mal gesputtert und geheizt wurde, wurden die ersten STM-Bilder der reinen, 5°
fehlgeneigten (1010)-Ebene aufgenommen. Die Aufnahme der Ebene ist in Abbildung 4.1
zu sehen. Die Oberflache bildet bereits eine stufige Struktur aus. Jedoch scheint sie noch
sehr uneben zu sein. Um die Unebenheiten zu bereinigen, wurde die Probe zwei weitere
Male gesputtert und geheizt.

Nach dieser Préparation wurden mit dem LEED-System Beugungsbilder der Oberfliche
aufgenommen. Die Bilder bei verschiedenen Elektronenbeschleunigungsenergien ist in Ab-
bildung 4.2 dargestellt. Die Probe scheint grofsflichig frei von Verunreinigungen zu sein
und weist eine (1 x 1)-Struktur auf. Die Beugungsbilder stimmen mit den theoretisch zu
erwartenden Uberlegungen der (1010)-Ebene iiberein (siehe Abbildung 2.6 unten links).

Dieses Ergebniss wird auferdem durch die Untersuchungen von [Dul02] bestétigt.
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4.2 Sputtern der Probe bei senkrechtem Argonionen-Einfall und gleichzeitigem Heizen

Abb. 4.2: LEED-Bilder der reinen, fehlgeneigten (1010)-Ebene bei 83,3eV (links) und 20, leV
(rechts)

Im Anschluss an die Messungen mit dem LEED-System wurde die Zinkoxidprobenober-
flache mit dem STM gescannt. Die Aufnahme der reinen Oberflache ist in Abbildung 4.3
und die zugehorigen Verteilungen der Stufenhohen, Terrassenldngen und Terrassenbrei-
ten in Abbildung 4.4 dargestellt. Es bilden sich lange, regelméfige Terrassen entlang der
[1210]-Richtung aus. 56% der Terrassen haben eine Lénge zwischen 800 und 1000A. Mit
44% treten Doppelstufen fast zweimal so hiufig wie Einzel- (24%) und Dreifachstufen
(25%) auf. Auferdem entstehen vereinzelt Vierfachstufen. Da sich tiberwiegend Doppel-
stufen bilden, ist es der Theorie entsprechend (siehe Tabelle 2.9) nicht verwunderlich, dass
die Terrassenbreiten im Bereich vom 65A am haufigsten vorkommen. Fraktionale Stufen
lassen sich gar nicht beobachten. Die Fehlorientierung der (1010)-Ebene konnte bei dieser

Messung zu 6 = 5° bestimmt werden.

4.2 Sputtern der Probe bei senkrechtem Argonionen-Einfall und

gleichzeitigem Heizen

Da in anderen Projekten des SFB 558 der Zinkoxidkristall fiir die Untersuchungen mit
abweichenden Methoden préapariert wird, war es von Interesse zu erfahren, wie sich der
Kristall bei der nachfolgend beschriebenen Préparationsmethode verhélt. Deshalb wurde
die Vorgehensweise bei der Préaparation der Probe leicht verdndert. Ausgehend von der in
Abschnitt 4.1 erzeugten reinen Oberfliche wurde die Probe wiahrend des Sputtervorgangs
senkrecht unter der Ionensputterquelle ausgerichtet und zusétzlich gleichzeitig {iber das
Filament auf 400°C' erhitzt (I = 3,14, U = 6,9V). Alle anderen Parameter blieben un-

verdndert. Bereits nach wenigen Sputter- und Heizvorgéngen war die Oberflachenstruktur
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4.2 Sputtern der Probe bei senkrechtem Argonionen-Einfall und gleichzeitigem Heizen

des Kristalls stark gestort, die Stufenstruktur liefs sich nur noch erahnen (sieche Abbildung
4.5 links). Nach dieser Behandlung musste die Oberfliche fiinfmal, wie in Abschnitt 4.1
beschrieben, gesputtert und geheizt werden, um die Stufenstruktur wieder herzustellen
(vgl. Abbildung 4.5 rechts).

Abb. 4.3: 4200A x 4200A-STM-Bild: Abbildung der reinen, fehlgeneigten (1010)-Ebene bei
UBias = 2V, Imunnel = 1nA nach sechs Reinigungszyklen
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4.2 Sputtern der Probe bei senkrechtem Argonionen-Einfall und gleichzeitigem Heizen

Abb. 4.4: Verteilung der Terrassenlingen und Terrassenbreiten (oben) sowie Verteilung der

Stufenhohen (unten) nach sechs Reinigungszyklen

Abb. 4.5: 42004 x 4200A-STM-Bild (links): senkrechtes Sputtern bei gleichzeitigem Hei-
zen; 21004 x 2100A-STM-Bild (rechts): reine Oberflache nach fiinf weiteren Reinigungszyklen
(UBias =2V, Itunnel = 1nA)
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4.3 Préparation der Zinkoxidoberfliche durch Sputtern unter 45° und anschliekendem
Heizen nach Offnen der UHV-Kammer

4.3 Praparation der Zinkoxidoberflache durch Sputtern unter 45°

und anschlieRendem Heizen nach Offnen der UHV-Kammer

Auf Grund eines Defekt des Manipulators musste die UHV-Kammer nach diesen Mes-
sungen zur Reparatur beliiftet werden. Nachdem der Defekt behoben war, musste in der
Kammer das UHV wieder hergestellt werden (siehe Abschnitt 3.3). Da die Probe durch
diesen Vorgang wieder mit Fremdatomen besetzt war, wurde sie erneut bei I = 24 und
U = 3V fiir zwei Tage ausgegast und durch jeweils sechs Sputter- und Heizvorgéinge
wiederum gereinigt. Lediglich die Heizdauer wurde in Bezug auf die vorherigen Messun-
gen verdndert und betrug zwischen 30 und 90 Minuten. Da bei den beiden Messungen
der Zinkoxidkristall nach dem Einschleusen in die UHV-Kammer fast identisch prapariert
wurde, lasst sich vermuten, dass beide Messungen die selben Ergebnisse liefern. Das aufge-
nommene STM-Bild der Oberfliche und die zugehorigen Verteilungen sind in Abbildung
4.6 dargestellt. Die Fehlorientierung konnte zu 6 ~ 4, 6° bestimmt werden. Die Verteilung
der Stufenhohen und Terrassenbreiten stimmen ziemlich genau mit den Ergebnissen aus
Abschnitt 4.1 {iberein. Die Terrassen sind jedoch deutlich kiirzer, wie man bereits beim
Vergleich der beiden Bilder feststellen kann. Die Auswertung des Bildes bestétigt diesen
Eindruck. Nun liegen 73% der Terrassenlédngen im Bereich zwischen 100 und 800A wiih-
rend zuvor 56% der Terrassen eine Lange von 800 bis 10004 aufwiesen. An der Probe
wurde zwischen den beiden Aufnahmen (Abbildung 4.3 und 4.6) 20 Reinigungsvorginge
durchgefiihrt. Eine mogliche Erklarung wére, dass durch langes Heizen der Probe Sauer-
stoffatome aus dem Kristall desorbieren. Dadurch entsteht ein Uberschuss an Zinkatomen

an der Oberflache, wodurch sich die Stufenldnge verringert.
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4.3 Préparation der Zinkoxidoberfliche durch Sputtern unter 45° und anschliekendem
Heizen nach Offnen der UHV-Kammer

Abb. 4.6: 33004 x 3300A-STM-Bild: Abbildung der reinen, fehlgeneigten (1010)-Ebene bei
Uias = 2V, Itunnel = 1nA nach insgesamt 26 Reinigungszyklen (oben); zugehorige Verteilung

der Terrassenldngen und Terrassenbreiten (Mitte) sowie Verteilung der Stufenhthen (unten)
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4.4 Ausheilung unter Oy-Atmosphére bei T ~ 600°C

4.4 Ausheilung unter Os-Atmosphare bei T ~ 600°C

Um zu untersuchen, ob die verkiirzten Terrassenldngen bei vielen Reinigungsvorgiangen
tatsdchlich auf die Sauerstoffverarmung zuriickzufiithren ist, wurde der Zinkoxidkristall
unter Sauerstoffatmosphére geheizt. Durch Heizen in Sauerstoff konnen sich die fehlenden
Atome wieder in den oberflichennahen Bereich einbauen und die Struktur sollte in den
urspriinglichen Zustand tibergehen.

Da die Ionengetterpumpe beim Pumpen von Sauerstoff stark beansprucht wird, wurde
wahrend der nachfolgend erlauterten Praparationen das Ventil zur Ionengetterpumpe fast
komplett geschlossen.

Vor der Praparation der Probe wurde der Sauerstoff in die Kammer eingelassen und mit
dem Massenspektrometer auf Reinheit tiberpriift (siehe Kapitel 3.6). Das Verbindungs-
rohr zwischen der Sauerstoffflasche und dem Leckventil wurde dabei zuvor mit fliilssigem
Stickstoff gekiihlt, um eventuell enthaltenes Wasser einzufrieren. Dieser Zustand wurde
auch wahrend des Heizvorgangs beibehalten. Mit dem Massenspektrometer konnte be-
statigt werden, dass der Sauerstoff nicht mit anderen Gasen verunreinigt ist und deshalb
zum Sauerstoftheizen verwendet werden kann.

Nachdem der Sauerstoff aus der UHV-Kammer gepumpt war, wurde wie gewohnt 30 Mi-
nuten bei Ig, ~ 4pA, Eg, = 0,9keV und o ~ 45° unter Argonatmosphére gesputtert.
Anschliefsend wurde der Sauerstoff wieder zum Heizen in die Kammer eingelassen. Das
Leckventil wurde dabei soweit gedffnet, bis der Druck in der Kammer auf p ~ 5 - 10~ mbar
angestiegen war. Der Zinkoxidkristall wurde unter der Sauerstoffatmosphaére fiir eine Stun-
de bei T ~600°C getempert. Das Filament wurde dazu auf I = 2,54 und U = 4,9V ein-
gestellt und die Hochspannung auf Iy = 15mA und Uy = 700V geregelt.

Die Aufnahme des STM-Bild nach Heizen unter Sauerstoffatmosphére ist in Abbildung
4.7 dargestellt. Wie vermutet bilden sich wieder langere Terrassen aus. Mit 64% der Lan-
gen zwischen 1000 und 1300A liegt diese Verteilung deutlich {iber den durchschnittlichen
Terrassenlédngen nach zahlreichen Reinigungszyklen (73% zwischen 100 und 800/01). Die
Terrassenldangenverteilung stimmt aufferdem nahezu mit den friithen Ergebnissen nach nur
sechs Reinigungszyklen iiberein (vgl. Abbildung 4.3).

Unter Oy-Atmosphére bilden sich mit 44,44% tiberwiegend Dreifachstufen aus (siehe Ab-
bildung 4.7 unten), wiahrend bei den vorherigen Untersuchungen groftenteils Doppelstufen
auftraten. Da mehr Dreifachstufen auftreten, muss auch die Verteilung der Terrassenbrei-
ten mehr breite Terrassen aufweisen (wie in Abbildung 4.7 Mitte rechts zu erkennen
ist). Die gemessene Fehlorientierung der (1010)-Ebene in die [0001]-Richtung bei dieser
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4.4 Ausheilung unter Oy-Atmosphére bei T ~ 600°C

Messreihe betragt 6 ~ 4,9°. Wie bereits bei den vorherigen Messreihen bilden sich keine

fraktionalen Stufen aus.

Abb. 4.7: 4200A x 4200A-STM-Bild: Abbildung der reinen, fehlgeneigten (1010)-Ebene bei
UBias = 2V, Itunnel = 1nA unter Oo-Atmosphére; zugehorige Verteilung der Terrassenldngen

und Terrassenbreiten (Mitte) sowie Verteilung der Stufenhéhen (unten)
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4.5 Ausheilung unter Oy-Atmosphére bei T ~ 700°C

4.5 Ausheilung unter Os-Atmosphare bei T ~ 700°C

Abb. 4.8: 32004 x 3200A-STM-Bild (links): Abbildung der (1010)-Ebene nach Heizen unter
Sauerstoffatmosphiire bei T & 700°C; 35004 x 3500 A-STM-Bild (rechts): Abbildung der (1010)-
Ebene nach drei weiteren Reinigungszyklen (Upias = 2V, Itunnel = 1nA)

Es wurde vermutet, dass ein Zusammenhang zwischen der Heizungstemperatur und der
Qualitat bzw. Linge der Terrassen besteht. Deshalb wurde der Zinkoxidkristall wie iib-
lich gesputtert (I, ~ 4pA, Eg, = 0,9keV und o ~ 45°) und anschliefsend fiir 40 Minuten
unter Sauerstoffatmosphére auf T ~ 700°C' geheizt (Filament: I = 2,6A, U = 5V; Hoch-
spannung: Igy = 23mA, Uy = 710V; p ~ 5- 10" "mbar). Die Stufenstruktur ist kaum
noch zu erkennen, wie das STM-Bild belegt (siche Abbildung 4.8 links). Zwar ldsst sich
noch eine Ausbildung der Terrassen entlang der [1210]-Richtung erkennen, die Abmessun-
gen der Terrassen kdnnen hingegen kaum noch ausgemacht werden.

Da auf Grund der Bandliicke des Zinkoxidkristalls von 3,2 — 3, 4eV dieser fiir das Pyrome-
ter ,undurchsichtig® ist, wird bei der Temperaturmessung nicht die Temperatur der Probe
gemessen, sondern die Temperatur des hinter dem Kristall befindlichen Tantalblechs. Des-
halb kann die Temperatur des Zinkoxidkristalls mit dem Pyrometer nur auf etwa 50°C'
genau bestimmt werden.

Bei Erhitzung iiber 750°C' sublimiert Material von der Oberfliche und eine makrosko-
pisch raue Oberfliache entsteht [Die04]. Diese Tatsache deckt sich mit dem aufgenom-
menen STM-Bild. Deshalb ist anzunehmen, dass die Probe iiber 750°C' erhitzt wurde
und die Oberfliche dadurch irreversibel verandert wurde. Auferdem lésst sich vermuten,

dass bei zu hohen Temperaturen die von der Oberfliche desorbierenden Sauerstoffatome
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4.6 Préaparation der Zinkoxidprobe durch Sputtern unter 45° und anschliefsendem
Heizen nach Untersuchungen in Sauerstoffatmosphére

nicht mehr durch die Anlagerung von Atomen unter Os-Atmosphére kompensiert werden

konnen.

4.6 Praparation der Zinkoxidprobe durch Sputtern unter 45° und
anschlieffendem Heizen nach Untersuchungen in Sauerstoffat-

mosphare

Durch diese Messreihe sollte iiberpriift werden, ob sich die geschadigte Oberflache der
fehlgeneigten (1010)-Ebene bei Reinigung ohne Sauerstoffatmosphire wieder in einen der
vorherigen Zustande zuriickbilden l&sst.

Da die Oberflache stark verunreinigt war, wurde zur Reinigung die Sputterdauer auf 60
bis 90 Minuten erhoht, um mehrere Atomlagen abzutragen. Abbildung 4.8 rechts zeigt
die Abbildung der Oberfliche nach drei Reinigungsvorgéingen. Die stufige Struktur lésst
sich wieder erkennen, jedoch ist die Oberflache noch immer verunreinigt und sehr uneben.
Die Verunreinigung lasst sich anhand der nicht symmetrischen , Flecken®, die nicht zu der
Stufenstruktur gehoren, erkennen. Nach einem weiteren Reinigungszyklus wurde das in
Abbildung 4.9 dargestellte besser geordnete STM-Bild aufgenommen.

Die Ergebnisse decken sich groftenteils mit den Resultaten aus Abschnitt 4.3. Ein Grofsteil
der Terrassenldngen (86%) liegt im Bereich zwischen 100 und 400A. Es bilden sich ohne
Heizen in Sauerstoffatmosphére wieder sehr kurze Stufen aus. Die Verteilung der Breiten
stimmt zudem nahezu mit den vorherigen Ergebnissen iiberein. Lediglich die Verteilung
der Stufenhohen weicht etwas von den zuvor gemessenen Werten ab. Mit 39% treten fast
gleich viele Einfachstufen wie Doppelstufen (43%) auf. Vierfachstufen lassen sich gar nicht
mehr beobachten. Die bestimmte Fehlneigung betrégt 6 ~ 4, 4°. Auch bei dieser Messung
liefsen sich keine fraktionalen Stufen feststellen.

Aufserdem ist anzumerken, dass die Oberflache wie bereits bei den ersten STM-Aufnahmen
(siehe Abbildung 4.1) sehr uneben ist. Abgesehen von der Terrassenlénge stimmen die

Ergebnisse der beiden Bilder somit gut iiberein.
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4.6 Préaparation der Zinkoxidprobe durch Sputtern unter 45° und anschliefsendem
Heizen nach Untersuchungen in Sauerstoffatmosphére

Abb. 4.9: 42004 x 4200A-STM-Bild: Abbildung der reinen, fehlgeneigten (1010)-Ebene bei
UBias = 2V, ITumnel = 1nA; zugehorige Verteilung der Terrassenldngen und Terrassenbreiten

(Mitte) sowie Verteilung der Stufenhéhen (unten)
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4.7 Atomare Auflésung der fehlgeneigten (1010)-Ebene

4.7 Atomare Auflosung der fehlgeneigten (1010)-Ebene

Abb. 4.10: 66A x 66 A-STM-Bild (links): Abbildung der Atomreihen auf einer Terrasse; 1314 x
66 A-STM-Bild (rechts): Abbildung der Atomreihen auf zwei Terrassen (Upjas = 2V, Itunnel =
1nA)

Um die Ausrichtung der Atomreihen in Bezug auf die Stufenkanten zu bestimmen, wur-
den STM-Bilder der Oberfliche mit atomarer Auflésung aufgenommen. In Abbildung 4.10
sind die Atomreihen der fehlgeneigten (1010)-Ebene auf einer und zwei Terrassen darge-
stellt. Bei den beiden Bildern handelt es sich um atomar aufgeloste Ausschnitte des in
Abbildung 4.5 rechts abgebildeten STM-Bildes. Die Atomreihen haben einen Abstand von
5,3£0, 2A und stimmen somit mit dem theoretischen Wert von 5, 2065A sehr gut iiberein
(vgl. Abschnitt 2.3.1). AuBerdem liegen die Atomreihen entlang der [1210]-Richtung pa-
rallel zu den Stufenkanten, wie sich an Abbildung 4.10 rechts erkennen lasst. Dies deckt
sich ebenfalls mit den theoretischen Uberlegungen. Um zu iiberpriifen, ob die Atomrei-
hen auf verschiedenen Terrassen lateral verschoben sind, wurde in Abbildung 4.10 rechts
ein Gitter entlang der Atomreihen eingefiigt. Dieses Gitter weist auf beiden Terrassen
eine identische Orientierung und identische Absténde auf. Eine laterale Verschiebung auf
verschiedenen Terrassen tritt also nicht auf. Dieses Ergebnis entspricht somit den theore-
tischen Voriiberlegungen.

Da die Turbomolekularpumpe die Apparatur zu leichten Schwingungen anregt, musste
diese wiahrend der Aufnahme von Bildern auf atomarer Skala ausgeschaltet werden. Bei
Aufnahmen auf grofer Skala wurde die Auflésung durch die Schwingungen nicht beein-
flusst. Nachdem die Turbomolekularpumpe fiir die Aufnahme ausgeschaltet war, musste
deren Pumpzweig, bevor sie wieder mit der Kammer gekoppelt werden konnte, fiir ein bis

zwei Tage ausgeheizt werden.
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5 Zusammenfassung der Ergebnisse

Abb. 5.1: Verteilung der Terrassenlingen und Terrassenbreiten (oben) sowie Verteilung der

Stufenhohen (unten)

Wihrend der Bachelorarbeit wurde die 5° fehlgeneigte (1010)-Ebene eines Zinkoxidkris-
talls auf Terrassenstruktur untersucht. Bei der Aufnahme der Kristalloberflichen mit dem
Rastertunnelmikroskop war eine sorgfiltige Praparation der Probe nétig, um eine Verun-
reinigung der Oberfliche mit Fremdatomen ausschliefen zu kénnen. Neben dem Raster-
tunnelmikroskop wurde die Oberflache auch mit Hilfe eines LEED-Systems untersucht.
Ein Uberblick der erzielten Ergebnisse bei den durchgefiihrten Préparationsverfahren ist
in Abbildung 5.1 dargestellt.

Nach wenigen Reinigungsvorgéingen der Oberfliche bildeten sich lange, gleichméfige Ter-
rassen aus. Wurde der Kristall jedoch haufiger gereinigt und dadurch fiir einen ldngeren

Zeitraum erhitzt, bildeten sich sehr viel kiirzere Terrassen. Dieses Verhalten lésst sich
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5 ZUSAMMENFASSUNG DER ERGEBNISSE

durch zunehmende Desorption der Sauerstoffatome aus dem Kristall bei langerer Heiz-
dauer erkldren. Der Sauerstoffanteil im Kristall hat also eine Auswirkung auf die Beschaf-
fenheit der Oberflache.

Durch Heizen des Kristalls unter Sauerstoffatmosphére konnten sich die fehlenden Sauer-
stoffatome wieder an der Oberfliche anreichern. Deshalb bildeten sich bei der zugehorigen
Messreihe wieder lange Terrassen aus. Durch die Heizung in Sauerstoff bilden sich ldngere
Terrassen aus.

Durch Heizung der Probe bei zu hohen Temperaturen (T > 750°C') wurde die Oberfld-
chenstruktur des Kristalls stark verdandert. Dieses Verhalten beruht auf dem starken Ver-
lust von Sauerstoff an der Oberfliche. Durch mehrere Reinigungszyklen der Oberfliache
konnte der Kristall jedoch in den urspriinglichen Zustand zuriickversetzt werden.

Bei allen Praparationsmethoden bildeten sich fast ausschliefslich Einfach-, Zweifach- und
Dreifachstufen aus. Vierfachstufen traten mit weniger als 5% nur sehr selten auf. Fraktio-
nale Stufen liefsen sich, in Einklang mit der Theorie, bei keiner Messreihe beobachten.
Bei der Heizung in Sauerstoff wurden iiberwiegend Dreifachstufen, bei der Heizung ohne
Sauerstoff hingegen groftenteils Zweifachstufen beobachtet.

Fiir die Verteilung der Terrassenbreiten ergab sich fiir alle Messungen eine gaufiformige
Verteilung mit vergleichbarer Breite um die mittlere Breite 65A.

Die Fehlorientierung der (1010)-Ebene in die [0001]-Richtung lag bei den verschiedenen
Messungen zwischen 4,4 und 5° und stimmt ziemlich genau mit der vom Hersteller ange-
gebenen Fehlneigung von 5° iiberein.

Neben den Untersuchungen der Stufenkanten wurden die Atomreihen des Kristalls auch
auf atomarer Skala abgebildet. Der Abstand zweier Atomreihen konnte zu 5,3 0, 24 be-
stimmt werden. Dieser Wert deckt sich mit dem theoretisch zu erwartenden Wert 5, 2065A
(siehe Kapitel 2.3). Die Atomreihen verlaufen parallel zu den Stufenkanten.

Mit dem STM konnte der Einflufs der verschiedenen Praparationsmethoden auf die Be-
schaffenheit der Oberfliche des Zinkoxidkristalls eindrucksvoll demonstriert werden.
Weitere interessante Experimente mit der fehlgeneigten (1010)-Ebene sind z.B. das Auf-
dampfen von Zink oder Kupfer auf die Oberflache. Diese konnten jedoch nicht, auf Grund

des begrenzten zeitlichen Rahmens, wihrend der Arbeit durchgefiithrt werden.
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A Auswertung der STM-Bilder

Abb. A.1: Verdeutlichung zur Bestimmung der Stufenhohen (links) und Terrassenldngen
(rechts)

Nachfolgend wird erldutert, wie bei der Auswertung der STM-Bilder vorgegangen wurde.
Die Bilder liefsen sich leichter auswerten, wenn die Terrassen horizontal abgebildet wur-
den, wie z.B. in Abbildung 4.3, da in diesem Fall jede gescannte Linie senkrecht auf den
Terrassen liegt. Aufterdem haben bei dieser Vorgehensweise defekte Linien auf dem Bild
wenig Einfluss auf die Auswertung. Zu allen durchgefithrten Messungen existieren neben
den dargestellten STM-Bildern auch senkrecht gescannte Bilder, welche fiir die Auswer-

tung verwendet wurden.

¢ Bestimmung der Terrassenbreiten:
Die Terrassenbreiten wurden anhand des Linescan eines Bildes ausgemessen und in
5A Schritten zusammengefasst. Um einen moglichst grofen Datensatz an Breiten-

verteilungen zu erhalten, wurden mehrere Linien einbezogen.

¢ Bestimmung der Stufenhéhen:
Um das Bild auswerten zu konnen, musste der Untergrund einer Terrassenebene
abgezogen werden. Danach lassen sich die Stufenh6hen anhand des Linescans aus-
messen (siche Abbildung A.1 links). Da sich nach der Theorie (siche Abschnitt 2.3)
nur beliebige Vielfache der Einfachstufen und Antiphasen ausbilden kénnen, wurden
die sich ergebenden Hohen zu diesen moglichen Stufen zusammengefasst. Auch bei

dieser Auswertung wurden fiir jedes Bilder zahlreiche Linien vermessen.
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A AUSWERTUNG DER STM-BILDER

¢ Bestimmung der Terrassenlangen:
Die Lénge der Terrassen konnte einfach mit der Scansoftware ausgemessen werden.
Dazu wurde jedes STM-Bilder entsprechend Abbildung A.1 rechts komplett vermes-

sen.

e Bestimmung der Fehlorientierung:
Die Fehlneigung der (1010)-Ebene in die [0001]-Richtung wurde iiber den Zusam-
menhang tanf = H/B bestimmt, wobei H die Summe der zuvor vermessenen Stu-

fenhohen und B die Summe der bestimmten Terrassenbreiten ist.
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B Uberblick iiber die am Zinkoxidkristall durchgefiihr-

ten Messungen und Praparationen

16.05.2007

Probe eingeschleust
Ausgasen: [=2A4, U=3V
18.05.2007

Ende ausgasen

Sputtern: 30min, o = 45°
21.05.2007

Heizen: 30min, T=600°C'
LEED: OK

Sputtern: 30min, o = 45°
Heizen: 30min, T=600°C'
Sputtern: 30min, a = 45°
Heizen: 60min, T=600°C'
Sputtern: 30min, o = 45°
22.05.2007

Heizen: 60min, T=600°C'
STM: Abbildung 4.1
Sputtern: 30min, o = 45°
23.05.2007

Heizen: 45min, T=600°C'
LEED: Abbildung 4.2
Sputtern: 30min, o = 45°
24.05.2007

Heizen: 30min, T=600°C'
STM: Abbildung 4.3
Sputtern: 90min, oo = 90°,
T=400°C

25.05.2007

Heizen: 60min, T=600°C'
STM

29.05.2007

Sputtern:120min, a = 90°,
T=400°C
Heizen: 30min, T=600°C'

30.05.2007

Sputtern: 90min, o = 90°,
T=400°C

LEED: OK

Heizen: 30min, T=600°C'
STM: schlechte Bilder

31.05.2007

Sputtern: 120min, a = 90°,
T=400°C
STM: schlechte Bilder

01.06.2007

Sputtern: 105min, o = 90°,
T=400°C

Heizen: 30min, T=400°C
STM: Abbildung 4.5 links

04.06.2007

Sputtern: 120min, a = 90°,
T=400°C
Heizen: 30min, T=400°C

06.06.2007

Sputtern: 45min, o = 45°,
Heizen: 30min, T=600°C'
STM: keine Auflésung

Probe in die Kammer gefallen

Filament der Probe ok
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11.06.2007

Sputtern: 30min, o = 45°
Heizen: 30min, T=600°C'
LEED: OK

12.06.2007

Sputtern: 30min, o = 45°
Heizen: 30min, T=600°C'
Sputtern: 30min, o = 45°

13.06.2007

Heizen: 30min, T=600°C'
STM: teilweise OK
Sputtern: 30min, a = 45°

14.06.2007

Heizen: 40min, T=600°C'
STM: Abbildung 4.10

15.06.2007

Sputtern: 60min, o = 45°
Heizen: 30min, T=600°C'
STM: keine Auflésung
Transferstange defekt

25.06.2007

Sputtern: 30min, o = 45°
Heizen: 90min, T=600°C'
Sputtern: 40min, o = 45°
Heizen: 75min, T=600°C'
26.06.2007

Sputtern: 30min, o = 45°
Heizen: 45min, T=600°C'
Sputtern: 30min, o = 45°
Heizen: 45min, T=600°C'



B UBERBLICK UBER DIE AM ZINKOXIDKRISTALL DURCHGEFUHRTEN
MESSUNGEN UND PRAPARATIONEN

27.06.2007

Sputtern: 30min, o = 45°
Heizen: 60min, T=600°C'
STM: stufige Struktur
28.06.2007

Sputtern: 30min, o = 45°
Heizen: 30min, T=600°C'
STM: schlechte Stufen
Heizen: 60min, T=600°C'
STM: Stufen gut ausgepragt
29.06.2007

Sputtern: 30min, o = 45°
Heizen: 90min, T=600°C'
STM: Abbildung 4.6
03.07.2007

Sputtern: 30min, o = 45°
Os-Heizen: 60min, T=600°C'
p=>5-10""mbar

STM: Abbildung 4.7

04.07.2007

Sputtern: 30min, o = 45°
O>-Heizen: 50min, T=700°C'
STM: Abbildung 4.8 links

05.07.2007

Sputtern: 60min, o = 45°
Heizen: 75min, T=600°C'
STM: Bilder werden besser
Sputtern: 90min, o = 45°
Heizen: 30min, T=600°C'

06.07.2007

Sputtern: 90min, o = 45°
Heizen: 60min, T=600°C
STM: Abbildung 4.8 rechts
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11.07.2007

Sputtern: 90min, a = 45°

12.07.2007

Heizen: 120min, T=600°C'
STM: Abbildung 4.9
Sputtern: 120min, o = 45°

17.07.2007

Sputtern: 60min, o = 45°
0O2-Heizen: 90min, T=600°C
STM: keine Auflésung

18.07.2007

Sputtern: 60min, o = 45°
Os-Heizen: 60min, T=600°C'
STM: keine Auflésung
Keramik gebrochen

Probe ausgeschleust
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