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Kurzfassung

Kurzfassung

Ein Raster LEED Mikroskop ermdglicht die Untersuchung der Kristallstruktur einer
Oberfliche mit einer Informationstiefe von nur wenigen Nanometern bei einer late-
ralen Auflésung im Realraum von nur wenigen 10 Nanometern.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein Raster LEED Mikroskop, bestehend aus einem
Rasterelektronenmikroskop mit Feldemissionskathode und einem kleinen, beweg-
lichen LEED Detektor, in Betrieb genommen und derart optimiert, dass Kristallun-
tersuchungen schnell und mit sehr hoher Ortsauflésung mdglich sind. Eine digitale
Erfassung sowohl der Beugungsbilder als auch der Intensitdtsverteilungsbilder mit
Beugungskontrast wurde entwickelt und integriert. Es wurde der Einfluss der mecha-
nischen Aufthidngung des Detektors auf die Erfassung von Beugungsbildern untersucht.
Dariiber hinaus ist die Versorgungselektronik verbessert worden, wodurch Storungen
vermieden und die Energieauflosung optimiert wurden.

Die schiefwinklige Geometrie des Aufbaus verzerrt die Beugungsbilder im LEED, was
eine Identifikation der Reflexe erschwert. Aus diesem Grund wurde ein Programm
entwickelt, mit dem die Positionen der Reflexe im Rahmen der kinematischen
Beugungstheorie berechnet werden kdnnen. Die theoretischen Beugungsbilder wurden
Anhand von Messungen an einer Pt(100) Oberfldche bestétigt.

Auf diese Weise konnen die Reflexe unbekannter Oberfldchen einer Kristallsymmetrie
zugeordnet werden. Es wird gezeigt, dass diese Zuordnung die Untersuchung poly-
kristalliner Oberfldchen, die Bestimmung der einzelnen Oberflaichensymmetrien der
Kristallite und sogar eine Bestimmung der Orientierung schiefwinkliger Oberflachen
ermdglicht. Derartige Messungen konnen mit einem Raster LEED Mikroskop in nur
wenigen Minuten auf Fliachen von mehreren 10 pm? durchgefiihrt werden.

Das LEED System verfiigt iiber eine hohe Auflésung im reziproken Raum, das als
Elektronenquelle dienende Elektronenmikroskop iiber eine hohe Auflésung im Real-
raum. Dieses ermdglicht eine kombinierte Untersuchung der Einzelreflexe sowie der
dazugehorigen rdumlichen Strukturen. Auf diese Weise wurden zwei Wachstumsmodi
von Cu auf Fe(100) gefunden. Es konnte ein Aufwachsen in rechteckigen Kristalliten
mit GroBBen bis zu 4 um?, sowie in kleinen, elliptischen Inseln mit GroBen kleiner
0,2 um? identifiziert werden. Die groBeren Kristallite weisen eine facettierte Ober-
flaiche auf. Die verschiedenen Facetten zeigten identische Beugungsbilder, weshalb
ithnen keine niedrig indizierten Kristalloberflaichen zugeordnet werden konnten. Die
Reflexe selbst zeigten einen viereckigen Querschnitt, was auf viereckige Strukturdo-
ménen, welche im Realraum nicht aufzulésen waren, mit statistischer GroBlenvertei-
lung hinweist.

Die Vorteile, die das Raster LEED Mikroskop bei der ortsaufgeldsten Kristalluntersu-
chung bietet, werden im Vergleich mit dhnlichen Techniken diskutiert.
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Abstract

A scanning LEED microscope facilitates the examination of surface crystal structures
with an information depth of only few nanometers and lateral real space resolution of
only few 10 nanometers.

Within the scope of this work a scanning LEED microscope consisting of a scanning
electron microscope with a field emission cathode and a small moving LEED detector
was put into operation and optimized to enable quick crystal examinations with very
high spacial resolution. A digital mapping method of both the diffraction images and
the intensity distribution images including diffraction contrast has been developed
and integrated. The effects of the detector‘s mechanical mounting on the diffraction
image mapping was also subject to close examination. Additionally, the supply elec-
tronics was improved which contributed to preventing disturbances and optimizing
energy resolution.

The oblique-angled geometry of the assembly distorts the diffraction images in the
LEED which renders an identification of reflexes difficult. Thus, a program has been
developed for calculating the reflex positions using the kinematic diffraction theory.
The theoretic diffraction images were confirmed by means of measurements on a
Pt(100) surface.

This way, reflexes of unknown surfaces can be assigned to a crystal symmetry. It is
demonstrated that this assignment allows the examination of polycrystalline surfaces,
the determination of the crystallite‘s individual surface symmetries and even an iden-
tification of the orientation of oblique-angled surfaces. Such measurements can be
performed with a scanning LEED microscope within a few minutes on areas of some
10 pm?.

The LEED system provides a high resolution in the reciprocal space whereas the elec-
tron microscope, which acts as the electron source, has a high real space resolution.
This permits a combined examination of singular reflexes as well as of the associated
spatial structures. This way, two growth modes from Cu to Fe(100) have been found. A
growth in rectangular crystallites with sizes of up to 4 um? as well as in small elliptic
islands with sizes smaller than 0,2 pm? could be identified. The bigger crystallites
have a faceted surface. The various facets show identical diffraction images which is
why no low indicated crystal surface could be assigned to them. The reflexes them-
selves showed a quadrangular cross section which indicates quadrangular structural
domains, that could not be resolved in real space, with a statistic size distribution.
The advantages the scanning LEED microscope offers for the locally resolved crystal
examination are discussed in comparison with similar techniques.
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I Einleitung

Kapitel 1
Einleitung

Die Erfindung des Transistors 1947 von W.B. Shockley, J. Bardeen und W. Brattain
[1] und mehr noch der Ubergang zur Planarbauweise der Feldeffekttransistoren hat
gezeigt, wie wichtig die genaue Kenntnis iiber die Grenzflichen der eingesetzten
Schichten ist. Die Funktionsweise eines Transistors basiert darauf, dass mehrere
Schichten mit unterschiedlichen Ladungstrigern miteinander in Kontakt gebracht
werden und ein Steuerstrom an der Basis liber eine Schicht mit Ladungstridgern entge-
gengesetzter Polaritdt einen groen Strom vom Kollektor zum Emitter regelt. Die
Qualitit der Grenzflichen hat dabei einen groBen Einfluss auf die Ubergangswider-
stande zwischen den Schichten und auf das Streuverhalten der Elektronen entlang
der Grenzfldchen und somit auf die Verluste bei der Energieiibertragung durch den
Transistor. Am Besten ldsst sich die Qualitdt von in der Tiefe verborgenen Grenzfla-
chen iiberpriifen, indem man wéahrend des Herstellungsprozesses die Kristallstruktur
der Oberfldache, auf die man aufwachsen ldsst, iiberwacht. So 14sst sich erkennen, ob
die beteiligten Materialien lagenweise aufwachsen, Inseln bilden oder mit welcher
Kristallstruktur und Gitterkonstante aufgewachsen wird. Bei dem Wachstum von
Halbleitersystemen, in denen ein zweidimensionales Elektronengas enthalten ist,
sind beispielsweise mdglichst glatte Oberflichen erwiinscht, da die Elektronen an
Unebenheiten streuen und dadurch die Elektronenbeweglichkeit hergesetzt wird [2; 3].
Dagegen ist bei dem Wachstum von selbstorganisierten Systemen, wie etwa facet-
tiertem Silizium [4; 5], eine erhdhte Oberflachenrauhigkeit sogar das Ziel, wozu
Verspannungen im aufgewachsenen Material gezielt eingesetzt werden. Gerade wenn
ungewOhnliche Materialkombinationen, wie beispielsweise Metall-Halbleiter-Kombi-
nationen, verwendet werden, deren Kristallgitter und Gitterkonstanten meist stark
voneinander abweichen und bei denen deshalb epitaktisches Wachstum nur selten
vorkommt, muss das Wachstum besonders iiberwacht werden.

Nicht nur fiir Wachstumsprozesse sind Kristallstrukturen von groBer Bedeutung.
Das magnetische Verhalten und die elektronische Bandstruktur hingen empfindlich
von den Abstdnden und den Positionen der Atome zueinander ab. So ldsst sich durch
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epitaktisches Wachstum von Kobalt auf Pt(100) auch bei Raumtemperatur die fcc
Phase des Kobalts stabilisieren [6]. Man kann eine magnetische Schicht erzeugen,
deren leichte magnetische Richtung senkrecht auf der Oberfliche steht, indem
man vier bis sechs Atomlagen Kobald auf Pt(111) aufwéchst [7]. Es konnen durch
Verspannungen, diedurchunterschiedliche Gitterkonstantenderinvolvierten Materialien
entstehen, diemagnetischen Eigenschaften gezielt verandertund quasi fiirjedes Problem
mallgeschneiderte Nanosysteme mit entsprechendem magnetischen Verhalten erstellt
werden, was derzeit ein aktuelles Gebiet der Forschung ist [z.B. 8 - 15].

Unter dem wirtschaftlichen Druck der zunehmenden Miniaturisierung von elektro-
nischen Bauelementen, das heiflit der Notwendigkeit, immer mehr Bauelemente auf
immer kleinerem Raum unterzubringen, werden zum einen die verwendeten Baue-
lemente immer kleiner und zum anderen werden neue Methoden gesucht, die Funk-
tionen der Bauelemente durch alternative Bauweisen und unter Ausnutzung neuer
oder anderer Effekte zu erfiillen. Wihrend groBle Bauteile (einige um) aus mehreren
kristallin geordneten Bereichen bestehen kdnnen, die das elektronische und magne-
tische Verhalten des Bauteils definieren, ist das bei kleinen Bauteilen von nur einigen
10 bis einigen 100 nm nicht mehr moglich. Zudem muss die kristalline Ordnung direkt
mit der Oberfldche des Bauteils einsetzen. Bei groBen Bauteilen resultieren die elek-
tronischen und magnetischen Eigenschaften aus der Mittelung liber die Eigenschaften
aller Kristallite. Bei kleinen Bauteilen, die nur ein oder wenige Kristallite beinhalten,
hatdie Orientierung der Kristallstruktur einen deutlich gréBeren Einfluss als bei grof3en.
Deshalb ist es mit kleiner werdenden Strukturen immer wichtiger, die Kristallorien-
tierung moglichst genau zu kennen. Dazu bendtigt man eine oberflichenempfindliche
Strukturanalyse, die im realen Raum eine Auflésung im Nanometerbereich hat.

Fiir die Strukturuntersuchung von Oberfldchen ist die Beugung niederenergetischer
Elektronen (LEED - Low Energy Electron Diffraction), erstmalig beobachtet von
C. Davisson und L.H. Germer 1925 [16], besonders gut geeignet. Elektronen mit nied-
riger Energie (ab ca. 10 eV) haben eine dem Gitterabstand vergleichbare Wellen-
linge und dringen nur wenige nm tief in einen Festkorper ein. Deshalb gewinnt man
mit LEED Informationen iiber die Kristallstruktur der Oberfliche eines Festkorpers.
LEED beruht auf Interferenz von Elektronenwellen, die an den Oberflichenatomen
gestreut wurden. Allerdings wird bei LEED nur die Intensitdt der Beugungsreflexe
ausgewertet. Die Phaseninformation wird verworfen, so dass sich ein mit LEED aufge-
zeichnetes Beugungsbild zur Fouriertransformierten des realen Oberfldchengitters
genauso verhilt wie die Photographie eines Objektes zu seinem Hologramm. Aus den
Eigenschaften der Fouriertransformation folgt, dass die kleinsten Abstdnde im realen
Raum -die Atomabstinde- zu den groften im Fourierraum werden. Dieses Abbildungs-
verhalten stellt einen der groBten Vorteile von LEED dar, da die Kristallstruktur immer
mit atomarer Auflosung untersucht wird. Ein Algorithmus zur Riickrechnung der mit
LEED erhaltenen Beugungsbilder in den Realraum wurde erstmals von Patterson
1934 vorgeschlagen [17] und seitdem stindig weiter entwickelt. Die Bedeutung von
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LEED in der Strukturuntersuchung sieht man daran, dass es jedes Jahr mehrere 100
Veroffentlichungen gibt, in denen LEED Untersuchungen verwendet werden und
etliche, die versuchen, aus den Messdaten durch verbesserte Auswertungsmethoden
mehr Informationen zu gewinnen, als bisher moéglich [z.B. 18 - 25] oder die den expe-
rimentellen Aufbau verbessern [z.B. 26 - 34].

Das Beugungsbild bei LEED entsteht durch Interferenz der auslaufenden Elektronen
an allen oberflichennahen und Oberflichenatomen, die nicht weiter als die
Kohédrenzldnge des einfallenden Elektronenstrahls auseinander liegen. Wenn der
einfallende Elektronenstrahl jedoch einen groBeren Durchmesser hat als seine
Kohédrenzldnge, dann liberlagern sich alle Partialbeugungsbilder, die aus Gebieten mit
je einer Kohérenzlange Durchmesser kommen, zu einem Gesamtbeugungsbild. Bei
dem Gesamtbeugungsbild wird die Breite der einzelnen Beugungsreflexe nur durch
die Kohédrenzldnge bestimmt, wihrend die Intensitit auch vom Strahldurchmesser
abhidngt. Bei konventionellen LEED Systemen hat der primidre Elektronenstrahl,
der die GroBe des untersuchten Areals definiert, einen Durchmesser von einigen
100 pm. Bei der Untersuchung einer Flache mit vielen periodisch angeordneten Kristal-
liten, die kleiner sind als der Strahldurchmesser, jedoch groBBer als die Kohédrenzliange,
wiirde liber die gesamte ausgeleuchtete Flache gemittelt werden. Das Beugungsbild
wiirde aus der Struktur aller Kristallite, der Substratoberflache und der periodischen
Anordnung der Kristallite zusammengesetzt. Eine getrennte Untersuchung der Ober-
flichenstruktur der Kristallite ist nicht moglich.

Es gibt jedoch verschiedene Ansidtze, die Auflosung von LEED im Realraum zu
verbessern. In dieser Arbeit wird einer dieser Ansidtze, das Raster LEED Mikro-
skop, vorgestellt. Das Raster LEED Mikroskop geht auf eine Idee von Kirschner und
Ichinokawa zuriick [35; 36], in der ein Rasterelektronenmikroskop als Elektronen-
quelle fiir das LEED Streuexperiment verwendet wird. Dabei werden Beugungs-
bilder von einem mit einigen 10 nm Durchmesser sehr kleinen Gebiet der Oberfldche
erzeugt. Die Grofle der untersuchten Gebiete wird nur durch das Auflosungsvermogen
des Rasterelektronenmikroskops bestimmt. AufBlerdem kann, da es sich um ein
Rasterelektronenmikroskop handelt, von jedem Bildpunkt ein eigenes Beugungs-
bild mit immer gleichem Strom aufgenommen werden und so auch von sehr kleinen
Objekten die Kristallstruktur bestimmt werden.

Diese Arbeit soll einen detaillierten Einblick in den Aufbau und den Betrieb des
verwendeten Prototypen eines Raster LEED Mikroskops geben und die Funkti-
onsweise an einigen Beispielmessungen verdeutlichen. Es wird viel Wert auf die
Erlduterung des Konzepts des Experiments gelegt, um einen einfachen Einstieg in das
Experiment zu ermdglichen. Dazu werden in Kapitel II einige Kontrastmechanismen
der Rasterelektronenmikroskopie vorgestellt, kurze Einfiihrung in einfache Kristall-
gitter gegeben, sowie die kinematische Beugungstheorie erldutert. In Kapitel I1I wird
die prinzipielle Funktionsweise des Experiments erkldrt und die Vorteile gegeniiber
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dhnlichen Techniken diskutiert. Der eigentliche Aufbau des verwendeten Prototyps
eines Raster LEED Mikroskops und dessen Charakterisierung sind in Kapitel IV
aufgefiithrt. In Kapitel V wird anhand mehrerer Beispiele die Funktionsweise des
Raster LEED Mikroskops demonstriert. Zunidchst wird anhand der Beugungsbilder
einer Pt(100)5x1 Oberfliche demonstriert, wie die Beugungsreflexe identifiziert werden
konnen. Am Beispiel einer polykristallinen Kupferprobe werden Intensitdtsver-
teilungsbilder mit Beugungskontrast vorgefithrt und mit Hilfe der Beugungsbilder
einzelner benachbarter Kristallite ein dreidimensionales Bild der Oberfldche erstellt.
Als Anwendungsbeispiel wurde das Wachstum von Kupfer auf einem Eisenwhisker
untersucht.




II.1 Kontrastmechanismen der Rasterelektronenmikroskopie

Kapitel 11
Theoretische Grundlagen

Um die Funktionsweise des Raster LEED Mikroskops verstehen zu konnen, werden
im Abschnitt II.1 zundchst einige mallgebliche elektronische Kontrastmechanismen
der Rasterelektronenmikroskopie erldutert, mit denen die Topographie einer Ober-
flache abgebildet werden kann. Diese Kontrastmechanismen sind mit Hilfe eines
zusitzlichen Sekundérelektronendetektors auch mit dem Raster LEED Mikroskop zu
beobachten. Im Abschnitt I1.2 wird eine kurze Einleitung in den Aufbau von Festkor-
pern als Kristall gegeben. Die Kristallstruktur wird bei dem Raster LEED Mikroskop
durch Elektronenbeugung untersucht. Deshalb werden die Grundlagen der kinema-
tischen Beugungstheorie im Abschnitt I1.3 dargestellt. Im Abschnitt 11.4 soll kurz
verdeutlicht werden, inwieweit sich die Beugungsbilder verdndern, wenn man sie
unter beliebigen Winkeln zur Oberfldche erzeugt oder betrachtet.

II.1  Kontrastmechanismen der
Rasterelektronenmikroskopie

Bei der Rasterelektronenmikroskopie wird ein Elektronenstrahl auf eine Oberfldche
fokussiert. Die Elektronen des Primérstrahles 16sen bei ihrem Auftreffen Elektronen
und Photonen aus dem Festkorper heraus, die zur Kontrastbildung verwendet werden
konnen. An dieser Stelle sollen drei Mechanismen des Elektronenkontrasts betrachtet
werden: Topographie, Materialunterschied und unterschiedliche Kristallstruktur
[37].

Bei dem Auftreffen von Elektronen auf einen Festkdrper werden durch verschie-
dene Wechselwirkungen Elektronen unterschiedlicher Energien aus dem Festkorper
ausgelost. Das Energiespektrum der freigesetzten Elektronen eines Elektronenstrahls
mit einer Primérenergie von einigen keV ist schematisch in Abb. II.1 dargestellt.
Es ist die Menge der Elektronen bei einer bestimmten Energie N(E) aufgetragen gegen
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Abb. 11.1: Schematisches Energiespektrum bei einer Primarenergie von einigen keV, bestehend aus den
Sekundarelektronen (SE) mit einer Energie von E. < 50 eV, low-loss Energie Elektronen (LLE), die nur
bis zu einigen 100 eV Energie verloren haben, Rickstreuelektronen (BSE - backscattered electrons) mit

E . > 50 eV, Augerelektronen (AE) und elastisch gestreute Elektronen [37].

ihre Energie £ zusammen mit den Bezeichnungen der Elektronen in den verschiedenen
Energieintervallen. Elektronen unterschiedlicher Energie tragen unterschiedliche
Informationen. Die elastisch gestreuten Elektronen tragen zum Beispiel Informa-
tionen lber die Gitterstruktur, wahrend die Augerelektronen Informationen {iiber
die chemische Zusammensetzung enthalten. Elektronen mit Energien grofer 50 eV
werden als Riickstreuelektronen (BSE - backscattered electrons) bezeichnet; Elektronen,
deren Energie nur wenig kleiner ist als die Primédrenergie, werden als low lost energy
Elektronen (LLE) bezeichnet. Der meist grofte Teil der Elektronen verldsst den
Festkorper mit einer Energie kleiner 50 eV und wird Sekundédrelektronen genannt.
Da die Sekundirelektronen den groBBten Anteil der Elektronen darstellen, wird ihre
Anzahlals Hauptkontrastmechanismusbeider Rasterelektronenmikroskopie verwendet.
Die mittlere freie Weglinge von Elektronen variiert mit der Energie und dem
Element, in dem sich die Elektronen ausbreiten. Bei den meisten Elementen, bis auf
die 3d Metalle [38], hat die mittlere freie Wegldnge ein Minimum von ca. 0,5 nm bei
ca. 100 eV [39]. Damit liefern Elektronen mit unterschiedlichen Energien Informa-
tionen aus unterschiedlichen Tiefen des Festkorpers. In Abb. 11.2 wird gezeigt, aus
welchem Volumen eines Festkorpers die Elektronen bei einem senkrecht auftreffenden
Primérstrahl von einigen keV kommen. Die Sekundérelektronen haben nur eine sehr
kurze Reichweite im Festkorper, weshalb sie aus einer diinnen Schicht von nur wenigen
nm Dicke direkt an der Oberfldche stammen. Dabei gibt es zwei Quellen fiir die Sekun-
dédrelektronen: Den Primérstrahl und aus der Tiefe zuriick diffundierende Riickstreu-
elektronen. Die grof8te Anzahl der Sekundérelektronen wird im allgemeinen von dem
Primérstrahl ausgeldst. Auch die elastisch gebeugten Elektronen stammen aus einem
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kleinen Volumen, in dem der Priméarstrahl
auftrifft. Riickstreuelektronen sind das
Ergebnis unterschiedlicher inelastischer
Streuprozesse innerhalb des Festkorpers.
Da die Riickstreuelektronen eine groflere
BSE Energie als die Sekundirelektronen haben,
ist auch das Volumen grofer, aus dem sie
entweichen. Dabei ist das Volumen, aus
dem die Riickstreuelektronen stammen,
nicht kugelférmig, sondern zur Oberfldache
hin durch diese begrenzt und in der Tiefe
des Festkorpers abgeflacht, weil nur ein
Teil der inelastisch gestreuten Elektronen
wieder aus der Oberfliche austreten und
dadurch detektierbar werden.

Primarstrahl

elastisch gebeugte
Elektronen

Abb. I1.2: Quelle und Informationstiefe von Sekun-

darelektronen (SE), Rickstreuelektronen (BSE), . . ) .
elastisch gebeugten Elektronen, Augerelektronen Man kann ein Bild einer Oberfliche
(AE) und Rontgenstrahlen (y) in der Diffusionswolke  erzeugen, in demman die Helligkeit
eines senkrecht einfallenden Elektronenstrahles  ajpeg Bildpunktes mit der Anzahl der

mit einigen keV Energie. Der Grossteil der Sekun- . .
darelektronen stammt aus dem Gebiet, in dem der austretenden Elektronen verkniipft. Die

Primérstrahl auftrifft. Der Primérstrahl deponiertden ~ Anzahl der Elektronen, die aus der Ober-
groRten Teil seiner Energieinderdunkel schraffierten  fliche entweichen, ist dabei ein Mal3 fir

Flache. Die Rickstreuelektronen stammen aus der die Helligkeit des entsprechenden Bild-

mittelgrauen Flache, wahrend aus der hellgrauen . . .
die Rontgenstrahlen stammen. Nahe der Oberfla- punktes. Bei der Topographie gibt es

che kénnen die Riickstreuelektronen wieder Sekun- 1m wesentlichen drei Eigenschaften, die
darelektronen auslosen.[37] unterschiedliche Helligkeiten verursa-

chen: Oberflichenneigung, Abschat-
tungen und Diffusion von Elektronen aus der Tiefe des Materials. In Abb. II.3 ist

anhand einer Beispieloberfldche der Einfluss verschiedener Topographiekontraste in
Linienintensitidtsprofilen dargestellt.

Wenn der Elektronenstrahl senkrecht auf eine Oberfldche trifft, verlassen Elektronen
aus einem kleinen Gebiet die Oberfliche, wie in Abb. 1.2 dargestellt. Trifft der
Primérstrahl nicht senkrecht auf die Oberfldche, so wird die Fliache, auf die der
Primaérstrahl auftrifft, gréBer und die Energie des Primérstrahls wird aus geometrischen
Griinden dichter an der Oberfliche deponiert als im senkrechten Fall. Dadurch werden
mehr Elektronen an einer zum Primérstrahl geneigten Oberfldche frei als bei einer senk-
rechten. Das fiihrt zu einer starken Aufhellung geneigter Flichen. Mit abnehmender
Primérenergie verliert dieser Mechanismus immer mehr an Bedeutung, weil auch
die Eindringtiefe geringer wird. Dadurch werden weniger Sekundérelektronen in
der Tiefe erzeugt, und so treten auch bei einer stark geneigten Fldache nicht mehr
Elektronen aus, als bei einer ebenen. Der gleiche Mechanismus wirkt auch an
scharfen Kanten und bewirkt, dass z.B. Kugeln wie ein heller Kreis mit dunkler Mitte
aussehen.
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Befindet sich zwischen dem Elektronendetektor und der Oberfldche ein Objekt oder
ist die Oberflichennormale dem Detektor abgewandt, so sind die gradlinigen Trajek-
torien versperrt und die Elektronen werden abgeschirmt. Die abgeschirmten Fléche
erscheint dunkel. In Abb. II.3 ist der Elektronendetektor rechts von der Abbildung.
Mit einem In-lens Detektor, also einem Detektor, der sich innerhalb der Objektiv-
linse befindet, ldsst sich dieser Effekt unterdriicken, da die Beleuchtungsrichtung
des einfallenden Elektronenstrahls und Beobachtungsrichtung -die Detektorposition-
identisch sind.

Wird die Primédrenergie grofBer, so nimmt die Menge der Riickstreuelektronen zu. Da
zudem auch noch die mittlere freie Weglidnge der Elektronen mit der Energie zunimmt,
kénnen sich Elektronen, die sich aus dem Material herausbewegen, auf ein grofleres

Primarstrahl Detektor

Oberflachentopographie

Sekundéarelektronen

S S S S S

a) Kontrast nur durch die Oberflachenneigung

H

b) Kontrast durch Oberflachenneigung und Abschattung

L]

¢) Kontrast durch Oberflachenneigung und Diffusion

A

\

\

A

».
-

Abb. I1.3: Eine schematische Darstellung verschiedener Kontrastmechanismen. Oben ist eine Darstellung
der Oberflachentopographie; darunter befinden sich verschiedene Linienintensitatsprofile des Elektronen-
signals unter Berlicksichtigung verschiedener makroskopischer Effekte, welche lokale Intensitaten und
damit die Helligkeit im Bild beeinflussen kénnen [37].
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Volumen verteilen, wie in Abb. I1.2 zu erkennen. Aullerdem haben Riickstreuelek-
tronen aus der Tiefe des Materials nahe der Oberfliche so viel Energie, dass sie
genau wie der Primérstrahl Sekundirelektronen auslosen konnen. Der Prozess, bei
dem Elektronen aus der Tiefe des Materials wieder an die Oberflaiche kommen, wird
als Elektronendiffusion bezeichnet.

Wenn ein Objekt eine GrofBe hat, die mit der mittleren freien Weglidnge der Elektronen
vergleichbar ist, so wird das ganze Objekt gleich hell abgebildet. Ein Beispiel hierfiir
ist die kleine Kugel in Abb. I1.3 in der Mitte, die im Gegensatz zu der groBen Kugel
links ganz hell wird und nicht als Ring mit dunklem Zentrum erscheint, sobald der
Diffusionskontrast beriicksichtigt wird.

Weil unterschiedliche Materialien verschiedene Austrittsarbeiten aufweisen (z.B.
C: 5,0 eV, Cu: 4,65 ¢V, Pt: 5,65 ¢V und Na: 2,75 eV) [40] und damit unterschiedliche
Materialien verschiedene Sekundirelektronenausbeuten bei gleicher Primérenergie
liefern, sind auch unterschiedliche Substanzen an verschiedenen Helligkeiten zu
erkennen. Diese Eigenschaft wird Materialkontrast genannt.

Auch fiir verschiedene kristallographische Orientierungen eines Einkristalls sind
die Austrittsarbeiten unterschiedlich (z.B. Cu(100): 4,59 eV, Cu(110): 4,48 eV,
Cu(111): 4,94 eV) [40], so dass auch hier unterschiedlich viele Sekundérelektronen
die Oberfldche verlassen und somit verschiedene Kristalloberflachen unterschiedliche
Helligkeiten haben. Da die Energiedifferenzen zwischen verschiedenen Kristallorien-
tierungen jedoch viel kleiner sind als bei unterschiedlichen Materialien, ist der auf
diese Weise entstehende Kontrast gering und nur bei sehr ebenen und reinen Materi-
alien zu erkennen.

Grundsitzlich sind Material- und Kristallorientierungskontrast schwach gegeniiber
dem Topographiekontrast.

1.2  Einfache Kristallstrukturen

Aus Beobachtungen an Bergkristallen schloss der franzésische Naturwissenschaftler
Auguste Bravais, dass ein Kristall sein Volumen mit kleinen identischen Zellen
ausfiillt. Im Jahr 1849 wies er nach, dass es genau 14 mogliche Elementarzellen
gibt die den ganzen Raum ausfiillen und folgende Eigenschaften besitzen [41]:
1. Die Einheitszelle ist die einfachste sich wiederholende Einheit in einem
Kristall.
2. Gegeniiberstehende Fldachen einer Einheitszelle sind parallel.
3. Der Rand der Einheitszelle verbindet dquivalente Stellen.
Diese 14 Gitter werden Bravaisgitter genannt und sind in Abb. I1.4 abgebildet.
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In den Bravaisgittern ldsst sich ein beliebiger Gitterpunkt mit einem Ortsvektor A
ausgehend von einem beliebigen Gitterpunkt, der als Ursprung dient, durch eme
Linearkombination der Gittervektoren @, a, und a, mit ganzzahligen Koeffizienten
n, erreichen.

A, =na +n,a, +na, (1)

Festkorper im Gleichgewicht lassen sich im Allgemeinen einem dieser Gitter zuordnen.
Teilweise miissen dazu mehrere Atome zu einer groBeren Basis zusammengefasst
werden, deren Zentren dann wieder Punkte in den Bravaisgittern bilden. Gleiches gilt
fiir Materialien, die aus mehreren Atomsorten bestehen.

LR

einfach kubisch kubisch raumzentriert  kubisch flachenzentriert
(simple cubic) (body centered cubic) (face centered cubic)

tetragonal

I E

orthorhombisch

pulyynd

monoklin triklin
rhomboedrisch hexagonal

Abb. 11.4: Darstellung der 14 Bravaisgitter. Die dargestellten Zellen sind die gebrauchlichen Einheitszellen,
die nicht immer primitiv sind, also auch mehr als ein Atom enthalten kénnen [42].
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Mit der periodischen Anordnung der Atome eines Festkorpers in einem Kristallgitter
sind viele physikalische Eigenschaften verkniipft, deren theoretische Beschreibung
durch diese Periodizitdt deutlich vereinfacht wird. Auch wenn reale Kdérper von der
Gitterperiodizitit abweichen, konnen doch die Abweichungen von der Periodizitét in
vielen Fillen als Storungen aufgefasst werden.

Die meisten Metalle haben bei Raumtemperatur ein kubisch-flichenzentriertes Gitter
(fcc - face centered cubic) (z.B. Platin, Kupfer) oder ein hexagonal-primitives Gitter
(hep - hexagonal closed package) (z.B. Kobalt, Titan), die die groBBte Packungsdichte
haben, wennmandie Atomeals starre Kugelnannimmt. Wenige Metalle, wie zum Beispiel
Eisen oder Tantal haben ein kubisch raumzentriertes Gitter (bcc - body centred cubic).

An Oberfldachen ist die Symmetrie des Kristalls gebrochen. Der Kristall ist nur in
einer Richtung ausgedehnt. Aus dem direkten Schnitt durch die Bravaisgitter ergeben
sich fiinf verschiedene Anordnungen eine Fldche vollstindig periodisch zu bedecken,
die in Abb. I1.5 dargestellt sind.

a) b)
la,] = la,| la,] = la,|
d, ‘ a, .
nw s L)
[ ) o o
o o [ ) o o o
c) d) e)
|all # Iazl |a1| # |a2| Ia1| ;é Iazl
a, ° a,
al . (/A .
a @ #90° 90°
& al ©® o
o o
o
o o ()
® o o
o o

Abb. 11.5: Die funf méglichen zweidimensionalen Gitter. a) Quadratisches Gitter mit |a,| = |a,| und @ = 90°,
b) Hexagonales Gitter mit |a,| = |a,| und @ = 120°, c) einfaches Rechteckgitter mit |a,| # |a,| und @ = 90°,
d) Parallelogramm mit |a,| # |a,| und @ # 90°|, e) zentriertes Rechteckgitter mit |a,| # |a,| und @ = 90° als
Sonderfall vom Parallelogramm mit nicht primitiver Zelle [42].
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Das quadratische Gitter entsteht als [100]-Schnitt durch die kubischen Gitter, also
sc, bcc und die tetragonalen Gitter, widhrend das Rechteckgitter meist eine sc(110)
oder fcc(110) Oberfliache ist. Bei einem [110]-Schnitt durch ein bce Gitter entsteht
ein zentriertes Rechteckgitter. Das hexagonale Gitter stellt eine hcp(0001) oder eine
fcc(111) Oberflache dar. Die allgemeinste Oberfldche, das Parallelogramm, ist durch
[111]-Schnitte durch ein tetragonales Gitter zu erzeugen.

Auch wenn zwei unterschiedliche Materialien direkt aneinander wachsen, kommt es
an der Grenzfldche zu einem Bruch der Symmetrie. Die unterschiedlichen Materi-
alien haben womdglich die gleiche Kristallstruktur, aber sicherlich nicht die glei-
chen Gleichgewichtsgitterabstdnde. Das fithrt zu Verspannungen des Substrats und
des aufgewachsenen Materials.

An der Oberfldche dndern sich zusidtzlich die Bindungen der Atome zueinander, die ja
in eine Richtung nun keinen Bindungspartner mehr haben. Damit dndert sich auch der
Energiegehalt der Atome an der Oberfliche. Dieser Energieterm wird Oberfldchen-
energie genannt. In einem Gleichgewichtszustand ist die Oberfldchenenergie minimal.
Die Minimierung der Oberflichenenergie kann dazu fithren, dass sich die Position der
Oberflichenatome im Bezug auf ihre Position im Kristall verschiebt. Bei Oberfldachen,
bei denen sich die Atome verschoben haben, spricht man von rekonstruierten Oberfla-
chen oder Oberflachenrekonstruktionen. Die erste Oberflichenrekonstruktion an einer
einatomigen reinen Oberfliche wurde von S. Hagestrom, H.B. Lyon und G.A. Somorjai
an einer Pt(100) Oberfliche mit einer 5x1 Uberstruktur im Jahre 1965 beobachtet
[43]. Die durch die Oberflichenrekonstruktionen entstandene Uberstruktur wird als
Linearkombination der Basisvektoren a, und a, der Kristalloberfliche beschrieben.
Die Basisvektoren der Uberstruktur b, und b, ergeben sich aus a, und a, wie folgt:

o e (e
b, m, My | a, a,

Es gibt zwei Notationen zur Benennung der Uberstruktur: Eine die sehr einfach ist und
fiir fast alle Fille ausreicht und eine weitere, die meist nur fiir Spezialfille herangezogen
wird. Bei der einfacheren Notation werden die Quotienten b /a, und b /a, gebildet
und der Winkel 8 zwischen den Gittern ermittelt. Wenn die Gitter von Oberflache und
Uberstruktur parallel verlaufen, ist der Winkel #=0° und wird in der Notation nicht
mehr verwendet. Weiter wird eine primitive Einheitszelle durch ein p gekennzeichnet
und eine zentrierte durch ein c. Das p fiir die primitive Einheitszelle wird hiufig
weggelassen. Zur Beschreibung der Uberstruktur werden die Verhiltnisse mit einem
x dargestellt und der Winkel 8 nachgestellt. Die Bezeichnung Pt(100)5x1 beschreibt
also eine Platinoberfldche mit einem Normalenvektor, bei dem nur eine Komponente
ungleich Null ist und die Oberfliche derart rekonstruiert, dass sich die Uberstruktur
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b

1

Abb. I1.6: Darstellung einer 5x1 Uberstruktur. Die grauen Kreise geben die Position der Oberflachenatome
ohne Rekonstruktion an, wahrend die schwarzen Kreise die durch die Rekonstruktion dagegen verscho-
benen Positionen beschreiben. Der Basisvektor der Uberstruktur b, ist dabei finf Mal so lang wie der

in Richtung von @, immer nach fiinf Oberflichenatomen wiederholt. Ein Beispiel fiir
eine 5x1 Uberstruktur ist in Abb. I1.6 dargestellt. Die grauen Punkte geben dabei die
Position der Oberflaichenatome ohne Rekonstruktion an, wihrend die rekonstruierten
Atome schwarz dargestellt sind.

Mit dieser einfachen Nomenklatur lassen sich jedoch nicht alle Uberstrukturen
beschreiben. Deshalb wird fiir komplizierte Strukturen auch direkt die Matrix N
angegeben.

50
Die Pt(100)5x1 in der Matrixschreibweise hat dann die Form: Pt(lOO)[O 1].

I1.3  Interferenz elastisch gestreuter Elektronen

Im Rahmen dieser Arbeit wird die Oberflichenkristallstruktur durch Interferenz
elastisch gestreuter Elektronen, auch Beugung genannt, untersucht. Deshalb soll an
dieser Stelle eine Einleitung in die kinematische Beugungstheorie gegeben werden.
Die theoretische Beschreibung der Interferenz von Wellen ist unabhédngig von der
Art der Welle, zum Beispiel Materie- oder Elektromagentische- Welle. Die Groe des
untersuchten Region ist entweder von der Anzahl der Streuzentren oder von der Kohé-
renzldnge der gestreuten Welle abhidngig, je nachdem was die kleinere Fldche bedeckt.
Die Periodizitidtsldnge der untersuchten Struktur und die Richtung, in der Intensi-
titsmaxima auftreten, hingen von der Wellenldnge und der Ausbreitungsrichtung der
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gestreuten Welle ab. Wie weit die Welle in ein Material eindringt ohne gestreut zu
werden, ist dagegen durch die Art der Welle und ihre Wechselwirkungen mit der Materie
bestimmt, in die die Welle eindringt. Wenn die zu untersuchende Periodizitdtsldnge
den Abstdnden zwischen Atomen in Festkorpern entsprechen soll, also ca. 2,5 107" m,
so kommen verschiedene Arten von Wellen in Frage, beispielsweise Neutronen ab
einer Energie von ca. 10 meV, Rontgenphotonen ab einer Energie von ca. 1 keV und
Elektronen ab einer Energie von ca. 10 eV [44]. Von diesen drei Wellenarten eignen
sich wegen ihrer kleinen freien Wegldnge in Materie besonders langsame Elektronen
zur Untersuchung von Oberflichen.

Die Interferenz von gestreuten Wellen ldsst sich mit dem Huygens schen Prinzip einfach
beschreiben. Eine ebene Welle fillt auf eine Oberfliche. Von jedem Streukdrper, bei
einer Oberfliche also von jedem Oberflichenatom, geht eine Kugelwelle aus, die
mit allen anderen Kugelwellen, die von den anderen Oberflichenatomen ausgesannt
wurden, interferiert. Ob die Interferenz konstruktiv oder destruktiv ist, wird durch den
Gangunterschied A4 bestimmt. Der Gangunterschied errechnet sich aus dem Winkel ¢,
der einfallenden, ¢ der ausfallenden Welle und dem Abstand a der Streuzentren an der
Oberflache. Die Geometrie der Streuung ist in Abb. I1.7 dargestellt. Ist der Gangunter-
schied gleich einem ganzzahligen Vielfachen der Wellenldnge, so handelt es sich um
konstruktive Interferenz, und es liegt ein Intensitdtsmaximum vor.

Abb. 11.7: Schematische Darstellung der Streuung einer ebenen Welle an Streuzentren mit dem Abstand a
in einer Ebene. Die Welle mit der Wellenlange A fallt in Richtung e unter einem Winkel ¢, auf die Streuzen-
tren. Die ausfallende Welle hat Richtung e, und den Winkel ¢. Bei einem Abstand a der Streuzentren hat
die ausfallende Welle zur einfallenden einen Gangunterschied von A=A +AA,. Ist A/ gleich einem ganz-
zahligen Vielfachen der Wellenlédnge 4, der einfallenden Welle, so liegt unter diesem Winkel konstruktive
Interferenz vor.

Der Gangunterschied berechnet sich wie folgt:

A)L:a(sin(p—singoo)=n/10=n||2(—n| (3)
0
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Das negative Vorzeichen zwischen den Sinustermen ist in den unterschiedlichen Dreh-
richtungen der Winkel ¢ und ¢, begriindet und ergibt sich direkt aus Abb. I1.7. Diese
Beziehung wird mit der Bedingung ¢=-¢, und 2asing=nA auch Bragg-Bedingung
genannt und gibt an, unter welchen Winkeln bei der elastischen Streuung von Wellen
Intensitdtsmaxima liegen.

Zur Beschreibung der Intensitdtsverteilung nach der Beugung einer Welle an einer
Oberfliche wird meist eine andere, dquivalente Beschreibung genutzt. Dabei wird
nicht mehr das reale Kristallgitter beschrieben, sondern das reziproke Gitter, dessen
Einheitsvektoren ¢,, g, und g, sich wie folgt aus den Einheitsvektoren des realen
Kristalls @, @, und a, berechnen.

a, xa, a, xa, a xa,

g =2n———— ;=i ———— ;g =2n— (4)
a,-a,xa, a, -a,xa, a, -a,xa,
Damit schreibt sich die Beugungsbedingung wie folgt:
k-k, =hg, +4kg, +19, oder kurz k-k,=Ak=G,, (5)

Hierbei sind h,k,[ ganze Zahlen und th: ein beliebiger reziproker Gittervektor.
Der grofle Vorteil dieser Beschreibung liegt in der einfacheren Interpretation der
Beugungsbilder. Einzelne Beugungsmaxima konnen direkt reziproken Gittervektoren
zugeordnet werden. Aullerdem wird bei der Beschreibung der Beugung als Abbildung
in den reziproken Raum auch deutlich, dass die kleinsten Abstinde im Realraum,
also die Abstinde zwischen zwei Atomen des Kristallgitters an der Oberfldche, zu

— g=21/q |+—

TN

3 2 1 0 1
Abb. 11.8: Ewaldkonstruktion an einem eindimensionalen Gitter. Es wird ein Kreis mit dem Radius Ik | so
gelegt, dass der Vektor k; auf einen Punkt des reziproken Gitters zeigt. Von jedem reziproken Gitterpunkt

wird eine Linie senkrecht zur Oberflache eingezeichnet. An jedem Punkt, an dem der Kreis sich mit diesen
Linien schneidet, liegt konstruktive Interferenz vor.
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den grofiten Abstdnden im Beugungsbild fiihren. Die Beugungsreflexe, die sich direkt
auf die Atome des Kristalls zuriickfiihren lassen, werden Bragg- oder Hauptreflexe
genannt. Wenn es eine periodische Struktur gibt, die eine groBere Periodizitdtsldnge
als die Gitterkonstante hat, so werden die Beugungsmaxima, die von dieser Struktur
kommen, zwischen den Hauptreflexen abgebildet. Man spricht dann von einer Uber-
struktur bzw. von Uberstrukturreflexen.

Die graphische Darstellung von Gleichung (5) fiihrt zur Ewaldkonstruktion. Bei der
Ewaldkonstruktion fiir eine Oberfliche wird eine Hohlkugel mit dem Radius [k | im
reziproken Raum so gelegt, dass der Wellenvektor k, der einfallenden Welle genau auf
einen reziproken Gitterpunkt trifft. Durch jeden reziproken Gitterpunkt wird ein Stab
senkrecht zur Oberfldche gelegt. An jedem Punkt, an dem diese senkrechten Stébe die
Hohlkugel schneiden, liegt ein Beugungsmaximum. Fiir ein eindimensionales Gitter
ist die Ewaldkonstruktion in Abb. I1.8 abgebildet.

Mit den Gleichungen (3) und (5) werden nur Aussagen iiber die Orte der Beugungsma-
xima gemacht, aber keine iiber deren Intensitédt / oder die Breite d¢ der Maxima. Die
Intensitdt der Beugungsreflexe ist gleich dem Quadrat der iiberlagerten Amplituden,
der von allen Streuzentren ausgehenden Kugelwellen, und errechnet sich wie folgt
[42; 45]:

2

=|F[|Pf (6)

2

[ =

J
Z /., exp (iAkr,)

i exp (iAkAj )
J

f, istder Streuquerschnitt und r _der Ortsvektor des m-ten Atoms in einer Einheitszelle,
N Streuzentren liegen innerhalb einer Kohdrenzldnge und Aj ist der Ortsvektor des
Jj-ten Streuzentrums im realen Gitter, der sich aus den Gittervektoren a, a, und a,
durch Linearkombination ergibt. Der Formfaktor F ist nur von den Atomen einer
Einheitszelle abhingig und damit fiir jedes Gitter konstant, weshalb er fiir die weitere
Betrachtung vernachldssigt werden kann. Die Gitteramplitude P dagegen ist eine
Funktion der einfallenden und ausfallenden Welle und des Gitters. Zudem ist sie bis
auf einen fiir jedes Gitter zwar unterschiedlichen, aber konstanten Faktor, proporti-
onal zur Intensitdt, weshalb sie nun ndher betrachtet werden soll. Die Intensitdt / ist
also proportional zu |P]?> und berechnet sich wie folgt:

2

10<_-|P|2:

i exp (iAkAj )
J

(7)
_sin® (1M, -Aka,) sin’ (1M, -Aka,) sin®(4M;-Aka,)

2
171 = sin®(1-Aka,)  sin’(1-Aka,) sin” (1-Aka,)
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M, M, und M, geben die Anzahl der Streuzentren innerhalb einer Kohérenzlidnge
entlang der @, @, und a, Richtung an. An Gleichung (7) ist direkt erkennbar, dass die
Intensitdt / nur ungleich Null ist, wenn die sogenannten Laue-Bedingungen erfiillt
sind:

1a,Ak =/hn ; ta,Ak=kn ta,Ak=In (8)

Gleichung (7) macht deutlich, dass die Intensitdt in erster Ndherung proportional zu
den Quadraten von M, M, und M, ist.

Toe ME-M2-M: 9

Dabei ist zu beachten, dass bei der Streuung von niederenergetischen Elektronen die
Eindringtiefe der Elektronen in einen Festkdrper deutlich kleiner sein kann als die
Kohirenzlinge an der Oberfldche. Die Anzahl der Streuzentren M, und M, in der Ober-
fliche kann also deutlich groBer sein als die Anzahl der Streuzentren in der Tiefe des
Festkorpers M,. Wenn also eine ideale Kristalloberflache vorliegt, wird die Anzahl der
Streuzentren in der Oberfliche nur durch die Kohdrenzldnge bestimmt. Der Einfluss
der Streuzentren in der Tiefe des Festkorpers auf die Intensitdt der Beugungsmaxima
ist also deutlich kleiner als der Einfluss der Streuzentren in der Oberfléche.

Im Folgenden wird die Breite d¢ der Beugungsmaxima diskutiert, also die Frage wie
grofl der Winkelabstand ist, der zwischen zwei Minima zwischen denen ein Hauptma-
ximum liegt.

Dazu betrachtet man Gleichung (7),was der Einfachheit halber nur bei einer Dimen-
sion geschehen soll.

P _sin’ 1M, -(Aka, +6))
' sin’(4-(Aka, +5))

(10)

0 ist dabei eine Variation des Skalarproduktes von Ak und a,. Der Abstand ¢
zwischen zwei Nullstellen dieser Funktion ist dann [45]:

A

~ _ 11
2M, |a,|cos ¢ (11

op

Das bedeutet, dass bei kleiner werdender Wellenldnge A bzw. mit wachsender Anzahl
von Beugungszentren M die Beugungsreflexe schmaler werden, also 6¢ kleiner. Wird
ein Beugungsreflex jedoch unter einem groflen Ablenkungswinkel ¢ betrachtet, so
wird der Reflex breiter.
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Die Gleichungen (3) bis (11) zeigen, dass sich ein Beugungsbild eines bekannten
Kristalls gut berechnen ldsst. Meist steht jedoch nur ein Beugungsbild zur Verfii-
gung, von dem man auf die Kristallstruktur schlieBen muss. Ein Algorithmus, um von
Beugungsbildern auf die zugehorige Oberfldche zu schlieBen, ist das erste Mal von
Patterson 1934 vorgeschlagen worden [17]. Bei der Aufnahme von Beugungsbildern
wird jedoch nur die Intensitdt, nicht aber die Phase der Welle aufgezeichnet. Deshalb
ist eine einfache Fouriertransformation, die zur Riicktransformation vom reziproken
in den realen Raum ausreichen wiirde, nicht mdglich. Ein Beugungsbild verhilt sich
zum reziproken Gitter eher wie eine Photographie zum photographierten Objekt. Man
kann folglich Riickschliisse auf eine betrachtete Oberfldche ziehen, aber keine defini-
tiven Aussagen iiber den dreidimensionalen Aufbau der Oberfliche machen. Man kann
zum Beispiel durch den Verlust der Phaseninformation bei einer 5x1 Uberstruktur
nicht unterscheiden, ob es sich um eine Dichtefluktuation, wie in Abb. I1.6 dargestellt,
handelt, oder ob jede fiinfte Atomlage hoher liegt. Das entspricht den Problem bei
der Photographie, das man anhand einer Photographie nicht unterschieden kann, ob
ein abgebildetes Ellipsoid konvex oder konkav ist. Die Information, ob das Ellipsoid
konvex oder konkav ist, ist dagegen in einer Holographie durch das Aufzeichnen der
Phaseninformation eindeutig enthalten. Die Phaseninformation bei Beugungsexperi-
menten zuriickzugewinnen oder die Riicktransformation in den Realraum eindeutig zu
machen und mehr und genauere Informationen aus den Beugungsbildern zu gewinnen,
ist immer noch aktuelles Thema der Forschung [z.B. 18 - 23; 46].

[1.4  Beugung unter beliebigen Einfalls- und
Betrachtungswinkeln

In diesem Abschnitt soll der Einfluss des Einfalls- und des Betrachtungswinkels auf
Beugungsbilder diskutiert und anhand von Abb. I1.9 demonstriert werden. Wie im
vorherigen Abschnitt gezeigt, ldsst sich die kinematische Beugungstheorie aufbeliebige
Einfallswinkel anwenden. Die Positionen der einzelnen Beugungsreflexe ldsst sich auf
einfache Weise mit Hilfe der Ewaldkonstruktion vorhersagen. Bei einer Betrachtung
des Beugungsbildes entlang der Oberflichennormalen bilden die Beugungsreflexe ein
symmetrisches Muster. Bei nicht senkrechter Betrachtung des Beugungsbildes wird
jedoch die einfache Erkennung der Symmetrie erschwert, da die Beugungsreflexe auf
einer Kugeloberfldche liegen. Aufder Kugeloberfldche bilden sie, senkrecht betrachtet,
ein symmetrisches Muster (Abb. 11.9 a und b). Weicht der Betrachtungswinkel von
der Oberflichennormalen ab und schlie8t mit der Oberflichennormalen den Winkel ¢
ein, so dndert sich die Projektion der Reflexe und Verzerrungen der Symmetrie treten
auf, die sich mit zunehmendem Winkel ¢} verstiarken. Die urspriingliche Symmetrie bei
¥=0° verschwindet. Mit wachsendem ¢ wird es immer schwieriger, die urspriingliche
Symmetrie zu erkennen. Nebeneinander liegende Reflexe bilden scheinbar bogenfor-
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mige Linien. Dabei wird der Abstand der Reflexe senkrecht zur Kippachse grofler,
wihrend der Abstand parallel zur Kippachse gleich bleibt. Ursache hiervon ist nur die
schiefwinklige Betrachtung, nicht aber die Beugung.

In Abb. I1.9 sind Beugungsbilder fiir einen Einfalllswinkel von 60° unter verschiednen
Betrachtungswinkel ¢, die mit einem C++ Programm von N. Mikuszeit
berechnet wurden, abgebildet. Das Programm ist im Anhang B.1 und B.2
ndher beschrieben. Es wurde eine Pt(100) Oberfliche mit zwei um 90° zueinander
gedrehten 5x1 Uberstrukturen verwendet. Die Elektronenenergie betrigt 250 eV. In
Abb. I1.9 a, c, e und g ist die [100]-Richtung des Kristalls parallel zur Kippachse
wihrend in Abb. I1.9 b, d, f und h die [110]-Richtung parallel zur Kippachse ist. Die
Hauptreflexe sind griin, die Uberstrukturreflexe gelb eingetragen. Der (00)-Reflex
ist als griiner Stern dargestellt. Der rote Kreis entspricht dem Rand einer runden
Probe unter dem jeweiligen Betrachtungswinkel. Der gelbe Kreis zeigt die Flédche,
die mit dem Detektor des Raster LEED Mikroskops mit einer Messung aufge-
nommen werden kann. In Abb. I1.9 a und b wird das Beugungsbild entlang der
Normalen betrachtet. Der (00)-Reflex befindet sich jeweils am rechten Rand.
Abgesehen davon, dass das Beugungsbild verschoben ist, siecht es genauso aus
wie bei senkrechtem Einfall. Da allerdings die Regel von ,Einfallswinkel gleich
Ausfallswinkel* gilt, muss der (00)-Reflex verschoben sein. Die Symmetrie des
Beugungsbilds hat sich jedoch nicht verdndert. Erst wenn der Betrachtungswinkel ¥
ungleich Null ist, wie in den anderen Beugungsbildern, verdndert sich das Bild. Es
sind vier verschiedene Betrachtungswinkel ¢ gezeigt: a und b ¥=0°; ¢ und d 9=30°,
e und f J=60° und bei g und h ¥=85°. Es ist zu sehen, wie die Beugungsbilder mit
zunehmendem Betrachtungswinkel immer stirker verzerrt werden. Der (00)-Reflex
liegt bei einem Betrachtungswinkel von 60° genau in der Mitte des gelben Kreises.
Zudem ist erkennbar, dass die Uberstrukturreflexe auf Kreisbogen liegen, deren Kriim-
mung mit zunehmendem Betrachtungswinkel gro8er wird. Die Abstinde von Reflexen
entlang der Kippachse sind winkelunabhédngig, widhrend die Abstinde der Reflexe
senkrecht zur Kippachse winkelabhingig sind.

Die Berechnung der Beugungsbilder in Abb. I1.9 erfolgte, indem zunédchst mit
Gleichung (5) die Positionen der Beugungsmaxima auf der Ewaldkugel bestimmt
wurden. Jeder Beugungsreflex hat eine Ordnung hk, die durch seinen reziproken
Gittervektor G,  mit /=0 definiert ist. Dadurch ldsst sich jedem Reflex ein Ortsvektor
R,, zuordnen, dessen Komponenten entlang der g, g, und g, Richtung verlaufen. Der
Wellenvektor k der einfallenden Welle verlduft immer in der durch g, und g, aufge-

spannten Ebene. Die Komponenten von R, in Abb. I1.9 errechnen sich wie folgt:
x=(h+]k,|cos60°)-g,
y=k-g,

o= (\/|k0|2 (K, |cos 60°) — &2 )93

(12)



Kapitel II Theorie

20
Betrachtungswinkel
U
a) v =0° l b) 9= 0° I
¢) ¥ =30° d) ¥ =30°

-
*
-



I1.4 Beugung unter beliebigen Einfalls- und Betrachtungswinkeln

21
e) ¥=60° f) ¥ =60°
e * L #
#* *
#* » » LI #
# #
& .
. i - » i
g) ¥ = 85° h) o = 85°
L
#* #*
i - - = »
 d & &
L * #
* *
* * * - #* »*

Abb. 11.9: Berechnete Beugungsbilder einer Pt(100) Oberflache mit zwei um 90° gedrehten 5x1 Rekon-
struktionsdoméanen bei einer Energie von 250 V und einem Einfallswinkel von 60°. Ein Schnitt durch die
Ewaldkugel ist darliber gestellt, um Einfallswinkel und Betrachtungswinkel zu verdeutlichen. Es sind
verschiedene Betrachtungswinkel (a, b 0°; ¢, d 30°; e, f 60° und g, h 85°) und zwei Orientierungen des
Kristalls dargestellt. Bei a, c, e und g fallt der Strahl entlang einer [100]-Richtung, beib, d, fund h entlang einer
[110]-Richtung ein. Griine Reflexe sind die Hauptreflexe,gelbe sind Uberstrukturreflexe, dergriine Sternistder
(00)-Reflex. Der rote Kreis entspricht dem Rand einer runden Probe. Der gelbe Kreis entspricht dem
Offnungswinkel des LEED Detektors von ca. 40°.

Im allgemeinen Fall ist der Winkel, der in Abb. I1.9 und in Gleichung (12) zu 60°
gewdhlt wurde, natiirlich nur durch den experimentellen Aufbau eingeschriankt. Alle
Ortsvektoren R,, werden anschlieBend zundchst um den Normalenvektor der Ebene,
der durch den Mittelpunkt der Ewaldkugel geht, um einen Winkel ¢ gedreht, wie in
Gleichung (13) dargestellt.

cosp sing O0)(x t,
—sing cosp O ||y |=|t, |=Ty (13)
0 0 1|z t
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Bei Abb. I1.9 ist ¢ fiir a) bis d) 0° und fiir e) bis h) 45°. Die scheinbare Verdrehung
der Beugungsbilder ist in der fcc (100) Oberfliche begriindet, die wie eine um
45° gedrehte sc (100) Oberfliche erscheint. Der Vektor T, wiederum wird um den
Betrachtungswinkel ¢ um g, wie folgt gedreht.

cosd 0 -sind) (¢, X
0 1 0 ||t |=| 7 [FR, (14)
sin3 0 cos9 t Z

z

Die Vektoren ﬁhk sind anschlieBend in Abb. I1.9 eingezeichnet worden.
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Kapitel 11
Konzept des Experiments

In diesem Kapitel soll das Konzept und die Funktionsweise des Raster LEED Mikro-
skops kurz beschrieben werden. Ausserdem wird das Raster LEED Mikroskop mit
andern ortsaufgeldsten Strukturanalyseexperimenten verglichen.

III.1 Funktionsweise des Experiments

Die Idee hinter einem Raster LEED Mikroskop ist, den Primirstrahl eines Rastere-
lektronenmikroskops an einem Kristall zu beugen und so ein LEED Bild von einem
sehr kleinen Bereich auf der Probenoberfliche zu erzeugen. Die Technik wurde von
Ichinokawa und Kirschner [35; 36] vorgeschlagen und erstmalig realisiert. Eine
schematische Darstellung des Raster LEED Mikroskops ist in Abb. III.1 abgebildet.
Der Primérstrahl eines Rasterelektronenmikroskops wird an der geneigten reinen Ober-
flache der Probe gebeugt. Das Beugungsbild wird von einem besonders empfindlichen
LEED Detektor aufgenommen, der sich frei auf einer Kugeloberflaiche um die Probe
herum bewegen kann. Die hohe Empfindlichkeit ist notwendig, da die Strahlstrome
bei Rasterelektronenmikroskopen deutlich kleiner sind als bei konventionellen LEED
Systemen. Bei konventionellen LEED Systemen konnen die Beugungsreflexe direkt
auf einem Leuchtschirm sichtbar gemacht werden. Bei dem Raster LEED Mikroskop
miissen die gebeugten Elektronen erst mit Elektronenvervielfachern, die die Ortsin-
formation erhalten -Micochannel Plates-, vorverstiarkt werden, bevor sie mit einem
positionsempfindlichen Detektor (PSD) detektiert werden kdnnen.

Die Abmessungen des LEED Detektors des Raster LEED Mikroskops sollen aus
mehreren Griinden klein gehalten werden: Zum einen soll um die Probe herum so wenig
Raum wie moglich beansprucht werden, um Platz fiir zusdtzliche Experimente zu
lassen, zum anderen sollten die Microchannel Plates und der PSD nicht zu grof3 werden,
da der Detektor wegen lingerer Entladungszeiten sonst grofere Totzeiten hat.
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Abb. ll.1: Schematische Darstellung der Funktionsweise des Raster LEED Mikroskops. Die Elektronen aus
dem Rasterelektronenmikroskop (REM) werden an der Probe gebeugt. Das Beugungsbild wird mit einem
kleinen auf einer Kugeloberflache beweglichen LEED Detektor aufgenommen. Der LEED Detektor besteht
aus einem Dreigittersystem, den Microchannel Plates, einem positionsempfindlichen Detektor (PSD) und
einem zentrisch montierten Channeltron. Die Probe und das 1. Gitter haben das gleiche Potential wahrend
Gitter 2 und 3 nicht elastische gebeugte Elektronen reflektieren. In der Mitte des LEED Detektors befindet
sich ein Channeltron Elektronenverstarker. Der Detektor kann so positioniert werden, dass ein LEED Reflex
direkt in das Channeltron fallt. Wenn das REM anschlief3end Uber die Probe rastert, wird jede Stelle auf
der Oberflache, an der diese Beugungsbedingung erfillt ist, hell abgebildet, andere Bereiche erscheinen
dunkel.

Wenn die Rasterfdhigkeit des Rasterelektronenmikroskops ausgenutzt wird und man
nur die Intensitit eines einzelnen Reflexes betrachtet, wird jedes Gebiet auf der Ober-
fliche, an der die Beugungsbedingung fiir diesen Reflex erfiillt ist, hell abgebildet,
alle anderen dunkel. Man erhélt also ein Verteilungsbild der Oberfldche, bei dem die
Intensitdt des erfassten Beugungsreflexes als zusdtzlicher Kontrastmechanismus dient.
Die maximalen Zahlraten von positionssensitiven Detektoren sind durch Entladungs-
zeiten, die durch die Flache der PSD’s bestimmt werden, auf einige 10* Ereignisse pro
Sekunde beschrinkt. Zudem detektiert ein PSD immer auf seiner gesamten aktiven
Fldche. Wenn zwei intensive Reflexe gleichzeitig von dem PSD erfasst werden, darf
die Summe der Zédhlraten beider Reflexe die maximale Zdhlrate des PSD nicht iiber-
schreiten. Soll jetzt iiberpriift werden, von wo auf der Probe ein bestimmter Reflex
kommt, ist der PSD ein schlechtes Instrument, da er alle Reflexe auf seiner aktiven
Fldche erfasst und deshalb fiir eine gute Statistik lange Integrationszeiten bendtigt.
Aus diesem Grund ist in der Mitte des LEED Detektors ein Channeltron Elektronen-
zdhler positioniert, der es ermodglicht, gezielt einzelne Beugungsreflexe aufzunehmen.
Dabei kann das Channeltron eine bessere Statistik nutzen, da es zum einen nur den
untersuchten Beugungsreflex aufzeichnet und zum anderen groBere Ziahlraten als der
PSD verarbeiten kann.
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[II.2  Vergleich der Raster LEED Mikroskopie
mit dhnlichen Techniken

Es gibt unterschiedliche Ansdtze, Strukturuntersuchungen auf kleinen Léingens-
kalen durchzufiihren. An dieser Stelle sollen vier Methoden im Vergleich mit dem
Raster LEED Mikroskop diskutiert werden: Die Riickstreurasterelektronenmikro-
skopie, die niederenergetische Elektronenmikroskopie (LEEM), die Transmissions-
elektronenmikroskopie (TEM) und Rastertunnelmikroskopie mit niederenergetischer
Elektronenbeugung (STM LEED). Diese Methoden wurden ausgewdihlt, da sie alle
die Elektronenbeugung als Kontrastmechanismus nutzen oder den reziproken Raum
abbilden konnen.

Im Unterschied zur Raster LEED Mikroskopie, bei der nur elastisch gebeugte Elek-
tronen betrachtet werden, werden bei der Riickstreurasterelektronenmikroskopie alle
Elektronen mit einer Energie grofBer 50 eV mit einem unbeweglichen, integrierenden
und meist grofflachigen Detektor registriert. Die elastisch gestreuten Elektronen sind
eine Teilmenge der Riickstreuelektronen. Die Intensitdt der Riickstreuelektronen héngt,
genau wie auch die elastisch gestreuten, stark von der Beschaffenheit der Probenober-
flache und von der Richtung, in der sie detektiert werden, ab. Mit Riickstreurasterelek-
tronenmikroskopie sind ebenfalls unterschiedliche Kristallite erkennbar. Der reziproke
Raum ist jedoch nicht direkt abbildbar. Durch Verkippen der Probe kann man die
Winkelbedingungen und dadurch den Kontrast in den Intensitidtsverteilungsbildern
verdndern. Im Gegensatz zum Raster LEED Mikroskop ist es jedoch nicht moglich,
gezielt bestimmte Kristallite sichtbar zu machen, indem einzelne LEED Reflexe von
genau diesem Kristallit zur Kontrastbildung verwendet werden. Aullderdem ist eine
Abbildung des reziproken Raumes unmoglich und damit keine Identifikation der
jeweiligen Kristalloberflache [37].

Fir LEEM wird ein Elektronenstrahl mit ca. 10 keV fokussiert und auf eine Probe
gelenkt. Direkt vor der Probe wird der Strahl auf sehr niedrige Energien von einigen
wenigen bis einige 100 eV abgebremst. Der von der Probe reflektierte Strahl wird
anschlieBend wieder beschleunigt und abgebildet. Je nach Brennebene bei der Abbil-
dung kann ein Intensitdtsverteilungsbild oder ein Beugungsbild der Probe betrachtet
werden [47]. Die Beugungsbilder stellen dabei immer eine Uberlagerung des gesamten
betrachteten Gebietes dar. Somit ist es schwer, ein Beugungsbild eines einzelnen
Objektes, das kleiner ist als das ausgeleuchtete Gebiet, aufzunehmen. Dazu ist eine
Bildfeldblende erforderlich, die allerdings auch einen grofen Teil der Abbildung
ausblendet und so die Intensitidt des Beugungsbildes herabsetzt. Die Elektronen werden
direkt vor der Probe abgebremst, was einen groflen Feldgradienten von ca. 1 kV/mm
erfordert. AuBBerdem stellt die Probe selber einen Teil der Optik dar, was die Position
und die Oberfldchenbeschaffenheit der Probe fiir LEEM sehr wichtig macht. Wenn die
Probe nicht an der idealen Position ist, werden die reflektierten Elektronen nicht in die
Abbildungsoptik eingefidelt. Ist die Probe nicht eben, so kann es wegen des grofien
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Feldgradienten an Ecken zu starken Feldverzerrungen kommen, die die anschliefende
Abbildung verzerren. Aullerdem wird LEEM mit sehr niedrigen kinetischen Energien
von nur 10 bis 200 eV betrieben. Dadurch wird das Mikroskop sehr storanfillig, so
dass das Experiment sorgfiltig abgeschirmt werden muss. An dieser Stelle ist der
Nachteil des Raster LEED Mikroskops, das wegen der Verwendung eines Rasterelek-
tronenmikroskops als Elektronenquelle erst ab kinetischen Energien von ca. 200 eV
funktioniert, ein Vorteil. Die Abschirmung des Raster LEED Mikroskops bedarf wegen
der hoheren Betriebsenergien weniger Aufwand. Der Aufbau des LEEM-Experiments
mit Mikroskopsdule und Abbildungsoptik, zusammen mit der Abschirmung, machen
das LEEM-Experiment teuer und so Raumintensiv, dass an gleicher Stelle nur schwer
andere Experimente durchgefiihrt werden kdnnen. Dagegen kann beim Raster LEED
Mikroskop ein ,,normales“ UHV kompatibles Rasterelektronenmikroskop verwendet
werden, weil die Sdulengeometrie nicht speziell auf das Experiment angepasst werden
muss, sondern nur ein zusdtzlicher Detektor eingefiigt wird. Durch die Verwendung
eines Rasterelektronenmikroskops ist es nicht nur moglich, Beugungsbilder von allen
Objekten auf der Oberfliche mit gleich bleibender Intensitdt zu machen, sondern es
ist auch moglich, das Raster LEED Mikroskop mit einer Vielzahl von weiteren Experi-
menten, wie zum Beispiel Auger Elektronen Spektroskopie (AES), Energie Dispersive
Rontgenanalyse (EDX) oder Rasterelektronenmikroskopie mit Polarisationsanalyse
(SEMPA) zu kombinieren.

Eine weitere Methode, die Kristallstruktur einer Probe zu untersuchen ist die Trans-
missionselektronenmikroskopie. Ein Elektronenstrahl mit einigen 10 keV bis einigen
100 keV Energie durchleuchtet die Probe. Die Elektronen werden beim Passieren
der Probe absorbiert und gestreut, wodurch Informationen iiber die Topographie und
Kristallstruktur der Probe gewonnen werden. Das Durchleuchten der Probe bedingt
allerdings, dass die Probe nicht dicker als einige 100 nm sein darf. Alle Informationen
stellen zudem eine Mittelung liber die gesamte Dicke der Probe dar. Deshalb ist TEM
zum einen eingeschrinkt bei der Auswahl der Proben und zum anderen nicht in der
Lage, Informationen iiber die Oberfldche zu gewinnen [48]. Ein Ansatz, mit TEM die
Kristallstruktur von dickeren Proben, die nicht mehr durchstrahlt werden kénnen, zu
vermessen, ist Electron Back Scattered Diffraction (EBSD). Dabei werden Elektronen
mit einigen 10 keV benutzt, die die Probe nicht durchstrahlen. Zur Kristallanalyse
werden riickgestreute Elektronen in Reflektion gemessen. Es werden allerdings nicht
die Braggreflexe vermessen, die am besten in der Ndhe des direkt reflektierten Strahls zu
erkennen sind, sondern die Kikuchi-Linien unter groen Ablenkungswinkeln [49-51].
Wegen der groBBen Elektronenenergie ist auch EBSD nicht oberflaichenempfindlich.
Mit TEM lédsst sich mit sehr hoher Auflosung die Kristallstruktur bestimmen, jedoch
nicht oberflichennah. Es kdnnen zwar auf geeigneten Objekttrigern auch Diinn-
schichtsysteme angefertigt werden, da die Objekttridger jedoch moglichst wenig mit
den Elektronen wechselwirken sollen, ist die Auswahl der Materialsysteme einge-
schriankt. Im Gegensatz dazu hat das Raster LEED Mikroskop keine Einschrinkungen
bei der Auswahl der untersuchten Materialien und es ist oberflichenempfindlich.
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AulBlerdem kann mit dem Raster LEED Mikroskop, im Gegensatz zu TEM oder EBSD,
auch die Struktur der Oberfldche untersucht werden.

Bei einem STM LEED werden mittels Feldemission Elektronen mit einigen 10 eV bis
einigen 100 eV aus der STM Spitze ausgeldst und an der darunter liegenden Oberfldche
gebeugt [29; 30]. Dabei ist aber nicht eindeutig bekannt, wie grofl der ausgeleuchtete
Bereich ist und durch die Nihe der STM Spitze sind die Trajektorien stark verzerrt,
was die Reflexidentifizierung und die Interpretation der Aufnahmen erschwert.
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Kapitel IV
Experimenteller Aufbau

Das Experiment ist in Abb. IV.1 abgebildet. In der Abbildung sind alle wichtigen
Einzelkomponenten zur besseren Unterscheidbarkeit farbig unterlegt.

Beidem Experiment handelt es sichum ein Zweikammernsystem, das zur Schwingungs-
dimpfung auf Luftkissen gelagert ist. Die Priparationskammer, links in Abb. IV.1,
arbeitet mit einem Basisdruck von 2:10-® Pa, die Mikroskopkammer rechts in Abb. IV.1
mit 7-10”° Pa. Die Kammern sind durch ein Ventil getrennt, damit bei der Prédparation
auftretende Verunreinigungen nicht die Mikroskopkammer verschmutzen kénnen. Die
Probe kann zwischen den Kammern mit einem magnetisch gekoppelten Transferstab
verschoben werden, der in der Pridparationskammer auch als Probenhalter dient. Die
Prédparation von atomar reinen Oberfldchen erfolgt iiber Ionenédtz- und Heizzyklen.
Dafiir sind eine Ionenkanone und eine ElektronenstoBheizung integriert. Die Proben-
temperatur wird durch die Farbe des Glithens bestimmt. Dabei ist die Ungenauig-
keit grof3, da nur das Nachglithen der Probe nach Ausschalten des Heizfilaments zu
beobachten ist, sonst wird die Probe vom Filament iiberstrahlt. Eventuelle Kohlen-
stoffreste, die sich nicht durch die Atz- und Heizzyklen entfernen lassen, werden
durch Gliihen in einer Sauerstoffatmosphire wegoxidiert. Zur Uberpriifung der Rein-
heit des Gases und zur allgemeinen Restgasanalyse dient ein Massenspektrometer. Da,
wie in Kapitel V.2 beschrieben, auch Kupfer auf Eisen pripariert wird, ist ein Kupfer-
tiegelverdampfer in die Prédparationskammer eingebaut.

In der Mikroskopkammer werden die eigentlichen Messungen durchgefiihrt. Die
Probe wird hierzu an einen Probenhalter tibergeben. Als Elektronenquelle dient die
Sdule eines Hitachi S800 Feldemissionsrasterelektronenmikroskops, das fiir den UHV
Einsatz derart modifiziert wurde, dass alle Dichtungen von Viton auf Kupfer umgestellt
wurden. Als Untersuchungsmethoden stehen der Sekundérelektronendetektor des
Mikroskops, die Polarisationsanalyse eines SEMPA, die in dieser Arbeit nicht
verwendet wurde, und der LEED Detektor des Raster LEED Mikroskops zur Verfii-
gung. Der LEED Detektor kann um die Probe herum bewegt werden. Die Bewegung
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wird mit zwei Drehdurchfiihrungen, die direkt unter dem Probenhalter montiert sind,
gesteuert. Die Signale des LEED Detektors werden zundchst vorverstiarkt und analog
verrechnet, dann fiir die Abbildung digitalisiert.

Abb. IV.1: Abbildung des Experimentes mit allen Teilelementen. Nahere Beschreibung im Text
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IV.1 Aufbau eines Raster LEED Mikroskops

Fiir den Betrieb werden an die beiden Hauptkomponenten des Raster LEED Mikro-
skops, das Rasterelektronenmikroskop und den LEED Detektor, besondere Anforde-
rungen gestellt. Ein schematischer Aufbau ist in Abb. IV.2 dargestellt. Das Mikroskop
hat eine Feldemissionsquelle, verfiigt liber ein Zwei Linsensystem und ist fiir den
UHV-Betrieb angepasst worden. Der LEED Detektor ist durch eine Mechanik um den
Arbeitspunkt des Mikroskops beweglich. Er besteht aus einem Dreigittersystem zur
Energiediskriminierung, Microchannel Plates als Ortsinformation erhaltende Elektro-
nenvervielfacher und einem positionssensitiven Detektor. Das Mikroskop muss einen
Elektronenstrahl mit moglichst groBer Kohédrenzlinge und, um die Beugungsbedin-
gungen gut einstellen zu kénnen, mit mdglichst kleiner Energieverteilung erzeugen.
Der LEED Detektor muss die sehr kleinen Strahlstrome der Beugungsreflexe von nur
ca. 2,5 bis 250 fA messen und zuordnen konnen.

Feldemissionskathode 0-6 kV
Extraktionsspannung

- T
L Primarspannung

-
W T @ V=200V - 25 kV

Anoden

—_ Strahlmonitorblende

Kondensorlinse
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Abb. IV.2: Prinzip des Raster LEED Mikroskops. Oben das Rasterelektronenmikroskop (am Beispiel des
Hitachi S800) mit Feldemissionsspitze und zwei Linsen, unten der LEED Detektor
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Feldeffekt-Emission
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Metall Vakuum

Abb. IV.3: Vergleich der Potentialverlaufe an den Grenzflachen zwischen Kathode und Vakuum bei
thermischer, Schottky- und Feldeffekt- Emission. Bei thermischer Emission wird die Austrittsarbeit @ durch
die thermische Anregung der Elektronen aufgebracht. Bei der Schottky-Emission wird die Austrittsarbeit
zum einen durch eine Beschichtung der Kathode und zum anderen durch ein Feld im Vakuum um A®
erniedrigt, jedoch nicht so stark, dass die Elektronen vom Ferminiveau aus tunneln kénnten. Die Emission
erfolgt auch hier tber thermische Anregung. Bei der Feldemission ist das Feld im Vakuum so stark, dass
die Barriere abhangig von dem Feld im Vakuum nur eine kleine Breite w besitzt, so dass die Elektronen
direkt von der Fermikante aus in das Vakuum tunneln kénnen. [37]

Die Forderung nach einer groBen Kohidrenzldnge zieht die Frage nach sich, welche
Mafinahmen die Kohédrenzldnge beeinflussen. Zwei Wellen sind zueinander kohérent,
wenn sie liber ihre Kohédrenzldnge oder liber eine bestimmte Zeit eine feste Phasen-
beziehung zueinander haben. Das ldsst sich bei einem Mikroskop durch die Fokus-
sierung erreichen, die durch seine Linsen begrenzt ist. Das Prinzip der Linsen ist bei
jedem Elektronenmikroskop gleich, allerdings unterscheidet sich die Qualitdt. Die
Forderung nach einer mdglichst kleinen Energiebreite AE der Gaussartigen Energie-
verteilung bei der Elektronenerzeugung bestimmt die Auswahl des Kathodentyps. Es
gibt drei gidngige Kathodenarten: Thermische-, Schottky- und Feldemissionskathoden.
In Abb. IV.3 sind die jeweiligen Potentialverldufe fiir die drei Kathodenarten darge-
stellt [37].

Bei der thermischen Emission werden Elektronen thermisch aus dem Leitungs-
band angeregt, bis diese die Vakuumbarriere iiberwinden kdonnen. Die zu iiberwin-
dende Austrittsarbeit @ ist eine Materialeigenschaft, so dass auch die Temperatur,
die zur Emission von Elektronen notwendig ist, materialabhéngig ist. Die Betrieb-
stemperatur einer Wolframkathode liegt bei ca. 2700 K, die einer LaB -Kathode bei
ca. 1700 K. Durch die thermische Anregung haben die Elektronen zum Beispiel
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Energiebreiten von AE= 1-3 eV, bei Wolframkathoden und AE= 0,5-2 eV bei
LaB -Kathoden [37].

Bei der Schottky-Emission besteht die Kathode aus einem Wolframkristall der mit
Zirkoniumoxid iiberzogen ist. Zur Emission wird zwischen der nadelfé6rmigen Kathode
und den Anoden eine Hochspannung von einigen 1 kV angelegt, so dass die Vakuum-
barriere zusdtzlich zur Wirkung der Beschichtung noch weiter herabgesetzt wird. Die
Barriere bleibt jedoch immer noch so breit, dass Tunneleffekte vernachldssigt werden
konnen. Die Elektronenextraktion erfolgt dann wieder thermisch, wobei jedoch eine
niedrigere Energiebarriere iiberwunden werden muss, der Ort der Emission deutlich
kleiner ist als bei der thermischen Emission und von daher eine Temperatur von
ca. 1800 K ausreicht. Bei der Schottky-Emission ist die Energiebreite AE~ 0,5 eV
groB3 [37].

Fiir die Feldeffekt-Emission wird zwischen der sehr spitzen Kathode, die zumeist
aus einem Wolframeinkristall besteht, und der ersten Anode eine so grofle Hoch-
spannung angelegt, dass die Vakuumbarriere diinn genug wird, um die Elektronen
ohne weitere Anregungsenergie ins Vakuum tunneln zu lassen. Dabei ist das Gebiet,
von dem die Elektronen aus der Kathode austreten, auf die Spitze der Kathode
beschriankt. Die Feldeffekt-Emission hat eine Energiebreite von AE=0,2-0,3 eV. Teil-
weise wird die Kathode auch mit einer Temperatur von 1000 bis 1500 K betrieben.
Dann spricht man von heiller Feldemission und die Energiebreite vergroBert sich auf
AE=0,3-0,5 eV. Die Erhitzung der Kathode soll aber primér nicht den Emissionstrom
vergrofern, sondern die Spitze vor Adsorbaten und Verformungen durch Ionen aus der
Umgebung schiitzen [37].

Die beiden Eigenschaften der Feldeffekt-Emission -kleine Energiebreite und kleiner
Emissionsbereich- unterstiitzen eine grofle zeitliche wie rdumliche Kohédrenz, die fiir
die anschlieBende Beugung am Kristall Bedingung ist. Dies und die groflen Strome
aus einer kleinen Fldche machen diese Emissionsart fiir das Raster LEED Mikroskop
ideal.

Dazu miissen allerdings die Nachteile der Feldemission beherrscht werden. Da die
Kathode aufnegativer Hochspannung liegt und in ihrer Umgebung grofle Feldgradienten
vorliegen, wird dort auch das Restgas ionisiert. Die Ionen werden dann auf die Kathode
beschleunigt und beschiddigen diese. Deshalb stellt Feldemission hohe Anforderungen
an die Giite des Vakuums in direkter Kathodennidhe. Das ist eine Forderung, die sich gut
mit LEED verbinden ldsst, da auch fiir LEED ein Vakuum hoher Giite bendtigt wird. Da
aber immer Restgas in der Ndhe der Kathode sein wird, werden auch immer Ionen auf
die Kathode beschleunigt. Diese machen mit der Zeit die Spitze der Kathode stumpf.
Das ist kein kontinuierlicher Prozess, sondern er tritt in Schiiben auf. Dadurch ist es
schwer, den Emissionsstrom stabil zu halten. Zudem muss bei kalter Feldemission die
Kathode immer wieder durch kurzes intensives Heizen, flashen genannt, nachgespitzt
werden.
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Der Aufbau einer Feldemissionsquelle ist in Abb. IV.4 dargestellt. Bei der kalten Feld-
emission ist die Kathode eine sehr spitze Nadel mit einem Spitzendurchmesser von
ca. 100 nm. Wird zwischen Kathode und Extraktionsanode eine Hochspannung angelegt,
so kommt es im Bereich der Spitze zu starken Feldstdrken. Sind diese Felder groBer als

10° V/m, so wird die Energiebarriere aus dem Kristall so gering, dass die Elektronen
heraus tunneln (Abb. IV.3).

Fiir diesen Prototypen des Raster LEED Mikroskops wird ein Hitachi S800
Rasterelektronenmikroskop verwendet. Bei dem S800 wird die kalte Feldemission als
Elektronenquelle genutzt. Die Mikroskopsdule ist auf UHV Betrieb umgebaut worden.
DasHitachiS800 hateine Auflosungvonca. 7nmbeieiner Primérspannungvon V =20kV.
Bei V=750 V betrigt die Auflésung ca. 50 nm.

Das LEED System besteht aus drei Gittern, einem die Ortsinformation erhaltenden
Elektronenverstirker (Microchannel Plate) und einem positionssensitiven Detektor
(PSD) von Surface Science Laboratories mit der Bezeichnung SSL Model 239G,
der aus einer Anodenplatte und vier Auskoppelkondensatoren besteht (Abb. IV.5).
Sowohl Microchannel Plate als auch die Anodenplatte haben in der Mitte ein Loch,
in dem zusétzlich ein Elektronenvervielfacher (Channeltron) montiert ist, der bei
Verteilungsbildern mit Beugungskontrast eine bessere Statistik liefern kann als der

‘_,—g]_,\ @ Heizstrom

- Extraktionsspannung

Extraktionsanode

(1 Y
/Iy 4771

Beschleunigungsanode -1

——— Priméarenergie

Abb. 1V.4: Schematischer Aufbau einer Feldemissionskathode. Zwischen der Spitze und der Extraktions-
kathode werden einige kV angelegt, so dass Elektronen aus der Kathode heraustunneln. Die Extraktions-
spannung soll sich auf die Spitze der Kathode beziehen. Deshalb muss die Spannung, wenn die Kathode
im Betrieb geheizt wird, zwischen zwei gleich groRen, zur Kathode parallelen, Widerstanden eingespeist
werden. Das Potential an der Beschleunigungsanode definiert die Primarenergie des Mikroskops.
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Abb. IV.5: Aufbau des LEED Detektors. Das erste Gitter mit einem Radius von 50 mm ist fest mit der
Abdeckkappe des Detektors verbunden und liegt fest auf Masse. Es soll den Raum zwischen Probe und
Detektor feldfrei halten. Gitter 2 und 3 mit Radien von 54 bzw. 57 mm dienen als Diskriminatoren. Die
Microchannel Plates verstérken die gebeugten Elektronen auf die Anodenplatte des positionssensitiven
Detektors und haben eine runde aktive Flache mit Durchmesser von 40 mm. In der Mitte der Microchannel
Plates und der Anodenplatte ist ein Loch von 6,2 mm, durch das ein Channeltron mit 3 mm Offnung ragt.

PSD. Der ganze LEED Detektor ist beweglich, so dass mit dem Channeltron ein
einzelner Beugungsreflex ausgewidhlt werden kann und so Verteilungsbilder mit
Beugungskontrast aufgenommen werden kdénnen.

Das erste Gitter hat einen Radius von 50 mm und ist fest mit dem Kammerpotential
verbunden. Es hat die Funktion, den Raum zwischen Probe und Detektor feldfrei zu
halten, um die linearen Trajektorien der gebeugten Elektronen zu erhalten. Das zweite
und dritte Gitter fungieren als Diskriminator. Sie sollen alle nicht elastisch gestreuten
Elektronen vom PSD fernhalten. Der Eingang der Microchannel Plates liegt bei
ca. +200 V gegeniiber Gitter 3. Damit werden die Elektronen beschleunigt, um ihnen
ausreichend Energie zu geben, um in den Microchannel Plates eine Verstdrkungskaskade
auszuldosen. Die einzelnen Verstdrkerkandle der Microchannel Plates haben einen
Durchmesser von 10 pm und einen Abstand von Zentrum zu Zentrum von 12 pm. Die
Kanile sind um 8° gegeniiber der Oberfldchennormalen geneigt; das Aspektverhéltnis,
also das Verhédltnis vom Durchmesser eines Kanals zu seiner Lénge, ist 1:60. Die
Microchannel Plates sind in Chevron-Anordnung montiert und haben zusammen einen
Verstarkungsfaktor von 107 bei einem angelegten Potential von 2400 V. Sie werden
jedoch nur mit 1800 V betrieben, da bei groBerer Verstirkung die Signale des PSD
so grofl werden, dass einzelne Ereignisse von der zugehdrigen Analogelektronik als
mehrere Ereignisse interpretiert werden.
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Der PSD besteht aus einer leitenden, viereckigen Anodenplatte, bei der liber vier an
den Ecken befindlichen Kondensatoren das Signal ausgekoppelt wird. In Abhéngigkeit
von dem Ort des Ereignisses auf der Anodenplatte ist der Weg zu den Kondensa-
toren unterschiedlich lang und damit der zu iiberbriickende Widerstand unterschied-
lich groB. Dadurch sind die ausgekoppelten Spannungspulse unterschiedlich hoch. Je
ndher das Ereignis an einem der Kondensatoren stattfindet, desto groBer ist der Span-
nungsimpuls. Aus dem Vergleich der vier Impulshéhen kann dadurch die Position des
Ereignisses bestimmt werden.

Da sich jedoch die Anodenplatte nach jedem Ereignis erst wieder vollstindig entladen
und auch die Auswertungselektronik das Ereignis erst verarbeitet haben muss, bevor
das ndchste Ereignis detektiert werden kann, ist die Zahlrate des PSD SSL Model 239G
mit 40 mm aktiver Fldche beschrankt auf ca. 3-10* s*'. Aus diesem Grund ist dieser
PSD nicht geeignet, Realraumbilder in kurzer Zeit mit guter Statistik aufzunehmen.

Weil der PSD fiir Verteilungsbilder ungeeignet ist, ist ein Channeltron in das Expe-
riment eingefiigt, damit auch einzelne Beugungsreflexe separat untersucht werden
konnen. Das Channeltron hat einen Offnungsdurchmesser von 3 mm. Die Zihlrate des
Channeltrons ist auf ca. 2-10° s*' beschriankt und damit ungefahr eine Grélenordnung
hoher als die des PSD.

Ein alternativer Aufbau fiir einen positionssensitiven Detektor bei einem LEED
System ist von Human et al. beschrieben worden [52].

IV.2 Drehmechanik des LEED Detektors

Wie im vorangegangenen Kapitel beschrieben, muss der LEED Detektor auf einer
Kugelfliche um den Arbeitspunkt des Raster Elektronen Mikroskops beweglich sein,
um zum einen mit dem Channeltron einzelne Reflexe fiir Verteilungsbilder auszuwihlen
und zum anderen den erfassbaren Raumwinkel zu vergroBern zu konnen. Die dazu
erforderliche Mechanik muss dazu verschiedene Kriterien erfiillen.

Der Detektor muss um zwei Achsen, ¢@ und 6, drehbar sein. Eine Achse, fiir eine
Drehung um ¢, sollte mit der Strahlachse des Mikroskops identisch sein. Die andere
Achse beschreibt die Neigung 6 des Detektors gegen diese Achse. Idealerweise sollten
die Winkel ¢ und @ aus der Bewegung der Mechanik bestimmbar sein. Die Bewegung
des Detektors sollte moglichst genau auf der Kugelflache erfolgen.

Um zu gewihrleisten, dass die ¢-Achse und die Strahlachse des Mikroskops identisch
sind, ist eine Justiermoglichkeit in der Ebene senkrecht zur ¢-Achse, im Folgenden
x und y genannt, sowie eine Neigungsmodglichkeit der Achse wiinschenswert. Eine



IV.2.a Der Einfluss der Detektorposition auf die Abschneidekante
37

Verschiebung entlang der Strahlachse, also in z-Richtung, ist nicht notwendig, da eine
kleine Verdnderung des Arbeitspunktes des Mikroskops entlang der Strahlachse auch
mittels einer vertikalen Versetzung der Probe erfolgen kann.

Insgesamt sollen Mechanik und Detektor mdglichst klein sein, um viel Raum in
Probenndhe freizuhalten. Sollte der Raum in Probennédhe nicht ausreichend fiir andere
Experimente sein, ist es mdoglich den Detektor in z-Richtung abzusenken. Dazu wire
dann ein grofBer z-Hub notwendig. Dabei muss darauf geachtet werden, dass die Strah-
lachse des Mikroskops und die ¢-Achse des Detektors bei Betrieb des Detektors iiber-
einstimmen.

Die bei diesem Prototypen verwendete Mechanik verfiigt iiber alle beschriebenen
Freiheitsgrade, ist aber in Hinsicht auf die Stabilitdt, Bestimmung der Winkel und
Genauigkeit bei der Bewegung des Detektors noch nicht ausreichend.

IV.2.a Der Einfluss der Detektorposition
auf die Abschneidekante

Wenn Anforderungen an die Drehmechanik des Detektors gestellt werden, muss auch
diskutiert werden, welche Wirkung eine Abweichung der Detektorposition gegeniiber
seinem idealen Arbeitspunkt bewirkt. Diese Frage soll im folgenden Kapitel erdrtert
werden.

M a M’

Abb. IV.6: Graphische Darstellung der Auswirkung einer Abweichung des Beugungszentrums M~ vom
Detektormittelpunkt M. Der Detektormittelpunkt M weicht um a vom Beugungszentrum M™ ab. Wenn die
Verlangerung von Vektor k nicht durch M sondern durch M" geht, hat dieser unter dem Winkel « eine
Radialkomponente von k,.



Kapitel IV Experimenteller Aufbau
38

Der Arbeitspunkt des Raster LEED Mikroskops ist der Punkt, an dem der Elektronen-
strahl auf die Probenoberfliche fokussiert ist und von dem ausgehend die Beugung
erfolgt. Der Arbeitspunkt ist also auch das Beugungszentrum. Eine Fehlpositionierung
des Detektors fiihrt zu einer Verdnderung der Radialkomponente des Elektronenim-
pulses und daraus resultiert zu eine scheinbare Verdnderung der Elektronenenergie.
Die Geometrie des Problems ist in Abb. IV.6 dargestellt. Eine Verschiebung des
Detektormittelpunktes M gegen das Beugungszentrum M~ ist dabei in jeder Richtung
moglich. Das Problem ist rotationssymmetrisch um die Richtung der Verschiebung.
Deshalb ldsst sich das Problem auf einen Parameter, die Verschiebung a, vereinfa-
chen.

Der Mittelpunkt des Detektors liegt bei M. Der Ursprung des Beugungsbildes liegt bei
M~ und ist gegeniiber M um a verschoben. Der Radius des ersten Gitters ist 7. Es soll
die Abhiangigkeit von k, vom Winkel a betrachtet werden. Dafiir gilt:

k—L=cosﬁ und ,sLﬁ:E => sinﬂ=£sina (15)
k sin(180°—at) r r

Daraus folgt:

2
k—L=cos|:arcsin[£sinaﬂzﬁfl—a—zsinza (16)
K r r

Fiir die Energie gilt

> (k)
E:eU=2p =—(2) (17)
mE‘ me
Womit gilt
2
%zl—j—zsinza (18)

Wobei U, die Energie der radialen Bewegungskomponente der Elektronen ist,
wahrend U die gesamte kinetische Energie darstellt. Diese Funktion ist fiir einen
Detektorradius » = 50 mm fiir verschiedene Verschiebungen a in Abb. V.7 aufgetragen.

Bei konventionellen LEED Systemen ist der Leuchtschirm fest mit der Elektro-
nenquelle verbunden, so dass eine Fehlpositionierung der Probe in Bezug auf die
Kugelsymmetrie des Leuchtschirms nur entlang des Elektronenstrahles mdglich ist.
Da die Abweichungen der Energie der radialen Bewegungskomponente sich jedoch
am stdrksten unter 90° zur Verschiebungsrichtung bemerkbar machen, sieht man sie
nur ganz am Rand der konventionellen LEED Systeme. Beim Raster LEED Mikro-
skop sind Elektronenquelle und LEED Detektor jedoch nicht miteinander verbunden,
so dass eine Verschiebung zwischen Detektormittelpunkt und Beugungszentrum in
jeder Richtung moglich ist. Dementsprechend kann das Maximum der radialen Elek-
tronenenergie auch an beliebiger Stelle sein. Zudem ist der Detektorschirmradius des
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Abb. IV.7: Verlauf der Energie des radialen Bewegungsanteils, wenn der Detektormittelpunkt und der Beu-
gungsursprung nicht tbereinstimmen. Der Winkel a bezieht sich auf die Richtung, in die Beugungszen-
trum und der Detektormittelpunkt gegeneinander verschoben sind. Jede Farbe entspricht einer anderen
Verschiebung a. Der Detektorradius ist 50 mm. Die senkrechten Linien entsprechen dem Offnungswinkel
des LEED Detektors von 36° bei einer Geometrie, wie sie in Abb. IV.8 dargestellt ist. Es ist erkennbar, wie
stark die Energie des radialen Bewegungsanteils bei den unterschiedlichen Abweichungen a Uber den
Detektor variiert.

Abb. IV.8: Darstellung des verschobenen Detektormittelpunktes gegentiber dem Beugungszentrum. Der
Detektormittelpunkt M~ ist um a gegenliber dem Beugungszentrum M verschoben. Die untere Flanke 1
der aktiven Flache des LEED Detektors ist um 30° gegenuber der Verschiebungsrichtung des Detektors
gedreht. Die Auswirkung auf den radialen Anteil der kinetischen Energie der elastischen Elektronen ist in
Abb. IV.7 an den schwarzen Linien zu erkennen.
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LEED Detektors mit nur 50 mm kleiner als bei konventionellen LEED Systemen, so
dass eine Fehlpositionierung einen groBeren Einfluss hat.

In Abb. 1V.7 ist der Offnungswinkelbereich des LEED Detektors von 36° unter der in
Abb. IV.8 dargestellten Geometrie durch zwei senkrechte schwarze Linien gekenn-
zeichnet. Daran ist zu erkennen, dass bereits eine Abweichung des Beugungszentrums
vom Detektormittelpunkt von 5 mm zu einer Verdnderung der Energie des radialen
Bewegungsanteils der elastischen Elektronen von 1% fiihrt. Bei einer Primérenergie
von 500 eV variiert der radiale Anteil der kinetischen Energie also um 5 eV. Bei einer
Anderung des Winkels von 30° zu 65° und einer Verschiebung von 5 mm indert sich
die Energie des senkrechten Bewegungsanteils um ca. 3 eV. Das bedeutet, dass an
einem Rand des LEED Detektors die Diskriminatorspannung scheinbar 3 V hoher ist
als auf dem Rand der anderen Seite. Somit wére eine gleichmédfBige Ausleuchtung des
Detektors nicht moglich.

IV.2.b Umsetzung der Drehmechanik beim
vorliegenden Prototypen

Der LEED Detektor ist bezogen auf die Probe auf einer Kugeloberfliche um zwei
Achsen -0 und ¢- beweglich montiert. Aulerdem kann der Detektor um 86 mm in
z-Richtung abgesenkt werden, um den Raum in direkter Probennéhe fiir andere Experi-
mente freizumachen. Die Bewegung des LEED Detektors erfolgt iiber eine Mechanik,
die im Folgenden nédher beschrieben werden soll. Die Drehmechanik ist zusammen mit
dem LEED Detektor in Abb. IV.9 abgebildet.

Die Bewegung des Detektors ist zum einen erforderlich, um einen groferen Raum-
winkel zu erfassen, als es die reine Detektorfliche zuldsst, und zum anderen, um
einzelne Beugungsreflexe mit dem Channeltron einfangen zu konnen. Wird der Detektor
so positioniert, dass ein Reflex direkt in das Channeltron fillt, so ist es moglich,
ein Verteilungsbild aufzunehmen, das als Kontrastmechanismus die Intensitdt eines
Beugungsreflexes enthilt, wie in Kapitel III.1 beschrieben.

Der Detektor kann mit Hilfe dreier Drehdurchfiihrungen bewegt werden. Zwei Durch-
fithrungen sind fiir die Detektordrehung ¢ bzw. fiir die Neigung # um die Probe herum
verantwortlich. Mit der dritten Durchfiihrung kann der Detektor um 86 mm abgesenkt
werden, um Platz in unmittelbarer Probennéhe fiir andere Experimente frei zu machen.
Dabei werden die beiden Zahnkrénze, die die Dreh- bzw. Kippbewegung iibertragen,
mitsamt dem Detektor durch drei Spindeln abgesenkt.

Die Dreh- und Neigbewegung des Detektors wird wie folgt gewdihrleistet: Das
Drehmoment der beiden Drehdurchfithrungen, die fiir die Bewegung des Detektors
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Abb. IV.9: Abbildung des LEED Detektors zusammen mit der Drehmechanik. Nahere Beschreibung im
Text.

verantwortlichsind, mussaufdieoberen Zahnkrinzeiibertragenwerden (sieche Abb.IV.9).
Da der Detektor aber um 86 mm angehoben werden kann, sind in der Hohe frei
bewegliche Zahnrdder auf Vierkantachsen montiert, die sich mit dem oberen Teil des
Detektors anheben lassen und so die Kraftiibertragung unabhéngig von der Hohe des
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Detektors in Bezug auf die Position der Drehdurchfithrungen machen. Werden die
beiden Zahnkrdnze gleichzeitig bewegt, so dreht sich der Detektor. Wird der untere
Zahnkranz festgehalten, der obere aber gedreht, so libertrdgt sich die Drehung auf
das Sonnenrad in Abb. IV.9 und der Detektor wird liber ein Gestédnge geneigt. Dabei
ist das Gestdnge so konstruiert, dass sich der Detektor auf einer Kugelfliche um die
Probe herum bewegt.

Die Mechanik erlaubt jedoch keine direkte Verschiebung des Detektors in der
x-y Ebene oder Neigung der ¢-Achse. Nur wihrend der Montage des LEED Detektors
in die Vakuumkammer ist es moglich, den Detektormittelpunkt auf das Beugungszen-
trum auszurichten. Dabei ist der LEED Detektor zusammen mit seiner Mechanik fast
50 cm hoch, so dass bereits kleine Abweichungen bei der Montage zu merkbaren
Verschiebungen des Detektormittelpunktes gegeniiber dem Beugungszentrum fiihren.
Die Montage ist nur auf ca. 1 mm genau mdglich. Zudem haben die vielen Gelenke
der Mechanik der 6#-Neigung so viel Spiel, dass sich der Detektor nur in einer
Anfahrrichtung der Mechanik -beim Hoch neigen- auf der Kugelfliche befindet und
die Position des Detektormittelpunkts dabei noch leicht variiert. Durch diese beiden
Eigenschaften, schlechte Justierbarkeit in der x-y-Ebene und das Spiel in der Mechanik,
ist es schwer, den Detektormittelpunkt in Ubereinstimmung mit dem Beugungszen-

Abb. IV.10: Ein Beispiel flirinhomogene Ausleuchtung aufgrund schlechter Positionierung des Detektormit-
telpunkts im Bezug auf das Beugungszentrum. Das linke obere Viertel des Detektors ist bereits voll aus-
geleuchtet, wahrend rechts unten noch keine Elektronen ankommen. Das lasst darauf schliel3en, dass der
Detektorarbeitspunkt links oberhalb des Beugungszentrums ist. Die Beugungsreflexe sind wegen des stark
inhomogenen Hintergrundes nur schwach links oben erkennbar. Das Bild wurde an einem Pt(100) Kristall
mit 5x1 Uberstruktur unter einem Einfallswinkel von 60° zur Oberflachennormalen mit einer Priméarenergie
von 500 V aufgenommen.
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trum zu bringen. Die Position des Detektormittelpunkts ldsst sich im Bezug auf das
Beugungszentrum nur auf ca. 2 bis 5 mm genau bestimmen. Dadurch sind die aufge-
zeichneten Beugungsbilder hdufig inhomogen ausgeleuchtet, wofiir in Abb. IV.10 ein
Beispiel gegeben wird. In Abb. IV.10 ist deutlich ein Intensitidtsverlauf von oben links
nach rechts unten zu erkennen. Das heif3t, die Projektion des Arbeitspunktes auf die
Bildebene liegt links oben. Fehlpositionierungen senkrecht zur Bildebene lassen sich
natiirlich nicht so einfach bestimmen.

Eine Nachjustierung der Detektorposition ist im Vakuum nicht mdglich. Einerseits
lasst sich der Elektronenstrahl des Mikroskops nicht aus der Strahlachse verschieben,
was eine Anpassung der Probenposition nur entlang der Strahlachse erméglicht, ande-
rerseits ist die Ausrichtung der ¢-Achse des LEED Detektors durch drei Halterungen
im Vakuum gewihrleistet, die sich zwar in Ldnge und Ausrichtung verdndern lassen,
doch muss die Anlage dafiir jedes Mal beliiftet werden. Nur im Rahmen der z-Verstell-
barkeit der Probe ldsst sich eine minimale Anpassung vornehmen.

Das Spiel, aber auch die zahlreichen Ubersetzungen der urspriinglichen Bewegung
an den Durchfiihrungen verhindern eine Bestimmung der Winkelposition des Detek-
tors anhand der Einstellung an den Drehdurchfiihrungen. Die hidufigen Ubersetzungen
der Drehbewegungen stellen dabei einen weiteren Schwachpunkt der Mechanik dar:
Fiir die Rotation wird die Kraft zweimal, fiir die Kippbewegung sogar viermal durch
Zahnriader iibertragen. Dabei geht viel Kraft verloren, was bei der Kippbewegung
leider zu einer Abnutzung des ersten Gleitlagers fiihrt.

IV.2.c Verbesserungsvorschliage fiir die Drehmechanik

Es gibt zwei grundverschiedene Ansétze, die Schwierigkeiten bei der Ausrichtung des
LEED Detektors zu 16sen, die beide kurz diskutiert werden sollen. Man kann den erfass-
baren Raumwinkelbereich des LEED Detektors deutlich vergroBern und so eine Drehme-
chanik unndétig machen oder man kann die Drehmechanik anders aufbauen.

Zunichst soll die VergroBerung des erfassbaren Raumwinkelbereiches diskutiert werden.
Wenn der LEED Detektor ein Raumwinkelgebiet auf einmal erfassen konnte, das
vergleichbar grofl wire wie konventionelle LEED Systeme, wiirde es keine Notwendig-
keit fiir eine Drehmechanik geben und damit auch keine Schwachpunkte durch Lager-
spiel in einer Mechanik. Der Detektor konnte fest mit verschiedenen Komponenten in der
Vakuumkammer verbunden werden und so sein Arbeitspunkt festgelegt und gut definiert
werden. Zudem wére die Symmetrie der Beugungsbilder leichter zu erkennen als nur bei
einem kleinen Bildausschnitt. Mit einer geeigneten Datenerfassung konnte ein vierdimen-
sionaler Datensatz aufgezeichnet werden, der aus den x- und y-Koordinaten des Elektro-
nenstrahls auf der Probe und den - und ¢-Koordinaten der elastisch gebeugten Elektronen
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auf dem LEED Detektor besteht. Aus diesem Datensatz lieBen sich sowohl die Beugungs-
bilder fiir jeden Punkt auf der Probe, als auch Verteilungsbilder mit Beugungskontrast
bestimmen. Die Realisierung eines solchen Detektors gestaltet sich jedoch schwierig, da
es keine geeigneten sphérischen Ortsinformation erhaltenden Elektronenverstirker gibt.
AuBerdem widerspricht ein Detektor, der einen groBen Raumwinkelbereich abdeckt, dem
Bestreben, Raum um die Probe herum frei fiir andere Experimente zu halten.

Die zweite Variante, eine Verdnderung der Drehmechanik, wiirde den Raum um die Probe
weiter frei lassen. Der Detektor kann vom Aufbau her genau wie bei dem jetzigen
Prototypen bleiben. Die Detektorneigung wird aber deutlich stabiler, wenn der Detektor
auf einer Schiene gefiihrt und nicht durch Hebelarme gehalten wird. Zudem kann die
Anzahl der Ubersetzungen der Drehbewegung, von der Durchfithrung bis zum Detektor
bei einer Schiene, von derzeit vier auf bis zu zwei reduziert werden, was den Verschleiss
der Lager deutlich verringern sollte. Dadurch wiirde es auBerdem moglich, die Detektor-
neigung aus der Position der Drehdurchfithrung zu bestimmen. Bei durch Drehdurchfiih-
rungen gesteuerten Detektorbewegungen wiren Detektorneigung und Rotation um die
¢@-Achse jedoch nicht zu trennen. Dazu wire notwendig, mindestens die Neigung, besser
aber noch Neigung und Rotation, in situ zu steuern, beispielsweise iiber Schrittmotoren.

AuBerdemwéreeine Moglichkeit, insitu Detektormitsamt Drehmechanikinderx-y-Ebene
zu verschieben, von groBem Vorteil. Das kann einfach iiber Stellschrauben gewdihr-
leistet werden, solange das Experiment auf einer ebenen Fliache steht. Dadurch wird
es moglich die Strahlachse des Mikroskops und die ¢-Achse des Detektors wieder in
Ubereinstimmung zu bringen, sollte eine inhomogen Hintergrundausleuchtung festge-
stellt werden.

IV.3 Erfassbarer Raumwinkelbereich des LEED Detektors

Im Gegensatz zu konventionellen LEED Systemen kann bei dem Raster LEED
Mikroskop der LEED Detektor nur einen kleinen Raumwinkel erfassen. Durch die
Beweglichkeit des LEED Detektors kann dieser Nachteil ausgeglichen werden. Aller-
dings ist die Beweglichkeit des Detektors durch andere Komponenten in der Kammer
eingeschriankt, wie die schematische Darstellung in Abb. IV.11 zeigt. Die Rotation
des Detektors um die Strahlachse des Mikroskops herum ist in der einen Richtung
eingeschriankt durch den Sekundirelektronendetektor, der auf die Probe zielt und 10°
aus der Zeichenebene Richtung SEM geneigt ist, und in der anderen Richtung durch
den Probenhalter. Damit ist es moglich, senkrecht zur Strahlachse mit den dufleren
Rédndern des PSD einen Winkel von 161° zu erfassen. Dieser Winkel ist jedoch nicht
symmetrisch um die Ebene, die von der Strahlachse und der Probennormalen aufge-
spannt wird, solange der Primérstrahl nicht senkrecht auf die Probenoberfldche fallt.
In der einen Richtung sind 97° erfassbar und in der anderen 64°. Unter einem Winkel
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von 97° zur Probennormalen ist allerdings keine Information mehr zu erwarten, da
Strahlen in dieser Richtung von der Probe abgeschattet werden. Ein Offnungswinkel
von 64° in einer Richtung hingegen ist vergleichbar mit den meisten herkémmlichen
LEED Systemen, die einen Offnungswinkel zwischen 100° und 170° haben, welcher
bei diesen allerdings symmetrisch um die Probennormale ist und so haben konventio-
nelle LEED Systeme einen Erfassungswinkel von 50° bis 85° in jeder Richtung. Der
Raum fiir die Neigung des Detektors unter der Probe ist frei, nur der Weg nach oben
ist durch die Objektivlinse des Rasterelektronenmikroskops versperrt, so dass in der
Ebene Primirstrahl-Probennormale 124° erfasst werden konnen.

. N . .
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Abb. IV.11: Schematische Darstellung der Bewegungsmdglichkeit des LEED Detektors in der Kammer.
Links in der Aufsicht ist die Drehbewegung durch Probenhalter und Sekundarelektronendetektor einge-
schrankt, rechts bei der Seitenansicht schrankt die Objektivlinse des Rasterelektronenmikroskops den
Weg nach oben ein. Es sind jeweils die Winkel zum jeweils duleren Rand der aktiven Flache des PSD

eingezeichnet.

Neben den mechanischen Grenzen schrinkt auch die Ausdehnung des Detektors den
erfassbaren Bereich ein. Dazu ist in Abb. IV.12 ein schematisches Bild des Detektors
gezeichnet, das den Aufbau des LEED Detektors unter Berlicksichtigung seines
Arbeitspunktes und damit seiner Offnungswinkel zeigt. Der Detektor selber ist
ca. 36° weit gedffnet. Deshalb miissen, wenn man Abbildungen des gesamten
erfassbaren Raumes machen will, mehrere Aufnahmen aneinander gereiht werden.
Besonders bei niedriger Energie, also groflen Beugungswinkeln, ist es teilweise
schwer, Symmetrien direkt auf dem Detektor zu erkennen, da unter Umstédnden nur
ein bis zwei Reflexe gleichzeitig von dem Detektor erfasst werden konnen.
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Abb. 1IV.12: Schematischer Aufbau des LEED Detektors. Links sind die einzelnen relevanten Zonen
malstabsgerecht dargestellt, rechts die Abfolge der Einzelkomponenten. Die blaue Flache zeigt, wo die
Anodenplatte des PSD uber die Microchannel Plates hinausragt. An den Spitzen des Vierecks befinden
sich die Auskoppelkondensatoren. Die griine Flache ist der Bereich, in dem detektiert wird, wobei das Loch
in den Microchannel Plates (weil3) kleiner ist, als das in der Anodenplatte (gelb). Das Channeltron in der
Mitte des Lochs ist rot dargestellt. Das Kreuz zwischen den beiden Detektordarstellungen gibt den idealen
Arbeitspunkt des Detektors an, der auch den Mittelpunkt der Gitter darstellt. Davon ausgehend, sind Hilfs-
linien zu den Randern der einzelnen Bereiche eingezeichnet, um deren Offnungswinkel zu zeigen. Rechts
sind zunachst die drei Gitter mit Radien von 50, 55 und 57 mm eingezeichnet. Dann folgen in gelb die Micro-
channel Plates, die etwa einen Abstand von 60 mm zum Arbeitspunkt haben, und zuletzt das Channeltron.
Die Schutzkappe des Detektors ist mit dem ersten Gitter verbunden.

Die Microchannel Plates haben eine aktive Fldche mit 40 mm Durchmesser, was dem
Detektor einen Offnungswinkel von ca. 36° gibt. In der Mitte der Microchannel Plates
ist ein Loch mit einem Durchmesser von 6,4 mm, was einem Offnungswinkel von
ca. 6° entspricht. Die Anodenplatte hat jedoch ein gréBeres Loch mit einem Durch-
messer von ca. 10 mm, was einen Winkeldurchmesser von ca. 10,5° entspricht. Somit
kann ein Winkel von 36° mit einem Loch von 10,5° in der Mitte erfasst werden. In dem
Mitteloch ist ein Channeltron Elektronenverstirker montiert, der eine Offnung von
3 mm hat, was einem Offnungswinkel von 3° entspricht.
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IV.4  Spannungsversorgung und Spannungsmessung
beim Raster LEED Mikroskop

Die einzelnen Komponenten des Raster LEED Mikroskops -Kathode, beide Anoden,
Probe, die drei Gitter, Microchannel Plates, Channeltron und die Anodenplatte- sind
alle miteinander elektronisch verbunden. Selbst kleine Schwankungen der einzelnen
Versorgungsspannungen von Extraktion, Diskriminatorgittern, Microchannel Plates,
Anodenplatte und Channeltron gegeneinander werden von den Microchannel Plates
und dem Channeltron so sehr verstdrkt, dass sie als Signale interpretiert werden.
AuBerdem missen die Extraktionsspannung U, die Diskriminatorspannungen an
den Gittern 2 und 3, G, und G,, und die Versorgung von Microchannel Plates mit
Anodenplatte U,,. und Channeltron U, relativ zur Primdrenergie V definiert werden.
Deshalb soll an dieser Stelle der Schaltplan des Raster LEED Mikroskops diskutiert
werden. Ein vollstindiger Schaltplan der Spannungsversorgung des Raster LEED

Mikroskops ist in Abb. IV.13 gezeigt.

Die Spannungsversorgung, sowohl der Microchannel Plates mit der Anodenplatte
U, cp als auch des Channeltrons U, unten in Abb. IV.13, erfolgt mit erdfreien Span-
nungsquellen, deren negativer Pol auf dem Potential von Gitter 3 liegt. Dadurch wird
zum einen die Potentialdifferenz zwischen Gitter 3 und den Elektronenvervielfachern
konstant gehalten und zum anderen liegt eine positive Spannung iiber den Elektro-
nenvervielfachern an. Die einzelnen Kontakte von Microchannel Plates, Anodenplatte
und Channeltron sind auf eigene Spannungsdurchfiithrungen gelegt, so dass die Span-
nungsverhéltnisse auf einfache Art gedndert werden konnen. Die fiir den Betrieb
notwendigen Einzelpotentiale werden iiber Spannungsteiler erzeugt, um die Anzahl

der Spannungsquellen und die Menge an mdglichen Storquellen klein zu halten.

Da die Feinregulierung und die exakte Messung der Primidrenergie des Mikroskops
von grofBer Wichtigkeit fiir das Experiment ist, und da von Hitachi fiir das S800 nur
eine Verstellbarkeit in 1000 V Schritten, bzw. bei Energien unter 1000 V in 250 V
Schritten vorgesehen ist, wird die Hochspannungsversorgung des Mikroskops durch
externe Spannungsquellen realisiert. Dadurch ist es moglich, mit dem Mikroskop ab
ca. 170 V Abbildungen zu machen und die Primérenergie stufenlos zu verstellen. Eine
Verdnderung der Primérenergie verschiebt jedoch stark den Fokus. Dadurch geht der
betrachtete Bildausschnitt schnell verloren bzw. es muss nachjustiert werden, weil die
Linsen, die von der Hitachi Elektronik versorgt werden, nicht mitskalieren.

Die Primédrspannung ist auch Referenzpotential fiir die Spannungen an Gitter 2 und
3 und damit auch an Microchannel Plates und Channeltron. Durch die Priméarspan-
nung wird der Nullpunkt des Experiments und damit auch die Elektronenenergie
definiert. Um die Potentiale an den Gittern zu variieren, sind Spannungsquellen so
zwischen Gitter und Primdrspannung geschaltet, dass ein kleines Gegenfeld gegen-
iiber der Primdrenergie angesetzt werden kann. Da jedoch das Grundniveau von der
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Abb. IV.13: Schaltbild des Raster LEED Mikroskops. Gelb ist Masse, rot die Primarenergie und griin sind
die beiden Gitterpotentiale G, und G,. Genauere Beschreibung siehe Text
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Primérspannung vorgegeben wird und die Spannungsquellen der Gitter die Gitterpo-
tentiale relativ zur Primérenergie verdndern, ist eine direkte Verdnderung der Primaér-
energie moglich, ohne die Gitterpotentiale nachregeln zu miissen.

AuBerdem konnen alle drei Spannungen, also Primérenergie V, Spannung an Gitter 2
G, und an Gitter 3 G, liber einen 1000 : 1 Spannungsteiler mit einer Last von 10 MQ
gleichzeitig ausgemessen werden. Um den Emissionsstrom /_ messen zu konnen, ist in
dem entsprechenden Stromkreis noch ein Mikroamperemeter in Reihe geschaltet.

Dabei ist wichtig zu beachten, dass die Netzteile fiir Gitter 2 und 3, das Hochspan-
nungsnetzteil fiir die Extraktionsspannung und das Amperemeter des Emissionsstroms
auf Potential ¥ liegen. Sie sind von dem Labornullpotential getrennt und gesondert
isoliert, weshalb sie in Abb. IV.13 in einem schwarzen Kasten gezeichnet sind.

IV.5 Einfluss der Diskriminatorspannung auf die Erfassung
von Beugungsbildern

Bei LEED Streuexperimenten werden nur elastisch gestreute Elektronen gemessen.
Alle nicht elastischen Elektronen werden durch ein Diskriminatorpotential, das
negativ ist und einige wenige Volt kleiner als die Primadrspannung der Elektronen,
reflektiert.

Der hier verwendete LEED Detektor hat eine so hohe Sensibilitdt bei der Erfassung
von Elektronen, dass jedes am Detektor ankommende Elektron auch erfasst wird.
Diese Eigenschaft bedingt besonders hohe Anforderungen an den Diskriminator.
Bereits kleine Inhomogenitidten bei den Diskrimonatorpotentialen werden sichtbar.
Mit der hohen Sensibilitit geht aber bei dem SSL Model 239G PSD auch eine
Beschriankung der Zéhlrate einher. Der PSD wird schnell {ibersittigt und es konnen
keine Beugungsbilder aufgenommen werden, wenn zu viele Elektronen auf den PSD
gelangen, wenn der Primérstrom zu groll oder die Diskriminatorspannung zu niedrig
ist. Ist die Diskriminatorspannung dagegen zu hoch eingestellt, werden auch die
elastisch gebeugten Elektronen aufgehalten.

Eine groe Empfindlichkeit des LEED Detektors ist notwendig, da der Primédrstrom
beim Raster LEED Mikroskop deutlich kleiner ist als bei konventionellen LEED
Systemen. Das liegt daran, dass es schwer ist groBe Stromen langsamer Elektronen
zu fokussieren. Konventionelle LEED Systeme arbeiten mit Strahlstromen in der
GroBenordnung von 1 mA. Das Hitachi S800 hat bei einer Primédrenergie von 500 V
und den kleinsten Blenden einen Probenstrom auf Pt(100) von /,= (+20 + 10) pA
gegen Masse. Nur mit dieser Annahme ldsstsich der Strahlstrom abschétzen, solange das
Elektronenyield -das Verhédltnis aus Strahlstrom zu Sekundéarelektronen- der Oberfldche



50

Kapitel IV Experimenteller Aufbau

Strahlstrom

+25 pA
Sekundarelektronen
-45 pA ! Probe

J
3

Abb. IV.14: Knoten zur Bestimmung des Strahl-
stroms des Hitachi S800. Elektronen, die zur Probe
flieRen, sind als positiver Strom definiert. Zwischen
Strahlstrom und Sekundarelektronen besteht bei

einer Pt(100) Oberflache und einer Primarenergie
von 500 eV ein Verhaltnis von 1,8 [37].

+20 pA

bekannt ist. Das Schaubild zur Strahl-
strombestimmung ist in Abb. IV.14
abgebildet. Elektronen in Richtung der
Probe werden als positiver Strom gezéhlt.
Das Elektronenyield ist bei 500 eV und
einer Pt(100) Oberfliche ca. 1,8 [37].
Mit dem Probenstrom von 20 pA ergibt
sich daraus ein Strahlstrom von 25 pA.
Die Intensitit von LEED Reflexen ist
typischerweise 2 bis 4 Groflenordnungen
kleiner als der Primérstrahl, hidngt im
Detail aber von der Energie, der Geome-
trie, der Beugungsordnung, dem Material
und der Oberfldche ab, an der gebeugt
wird [45]. Das bedeutet, die Beugungs-
reflexe bei diesem Prototypen des Raster

LEED Mikroskops haben Strome von 2,5
bis 250 fA, was 15:10° bis 1,5:10° Elektronen pro Sekunde entspricht. Der verwendete
LEED Detektor muss also in der Lage sein, einige 10° Elektronen pro Sekunde zdhlen
zu konnen. Damit muss er deutlich empfindlicher sein als normale LEED Systeme,
bei denen einzelne Reflexe einem Strom von ca. 0,1 bis 10 pA entsprechen und somit
leicht mittels eines Leuchtschirmes ohne Verstdarkung abgebildet werden kdnnen. Die
Abbildung des Beugungsbilds nach einer Verstirkung der gebeugten Elektronen mit
Microchannel Plates mit einem Leuchtschirm ist zwar mdglich, aber nicht praktikabel,
da der LEED Detektor beweglich ist. Bei konventionellen LEED Systemen wird der
Leuchtschirm mit einer Kamera erfasst. Da sich die Position des LEED Detektors im
Raster LEED Mikroskop jedoch verdndern ldsst, wiirde sich der Winkel zwischen der
Kamera und dem Detektor verdndern und eine Abbildung deutlich erschweren.

Eine Eigenschaft des LEED Detektors zeigt sich in Abb. IV.15. Dort ist nur das
zweite Gitter zur Diskriminierung der Elektronen verwendet worden. Es ist deutlich
eine linienféormige Intensitdtsmodulation im diffusen Hintergrund der Riickstreu-
elektronen zu erkennen. Diese Intensitdtsmodulation resultiert daraus, dass das
Gitter zu grobmaschig fiir den Detektor ist und die Diskriminatorspannung sehr
dicht an der Primédrenergie liegt, da iiber die Diskriminatorspannung die Zéhlrate des
Detektors ausgesteuert wird. Der Unterschied im Diskriminatorpotential in den
Maschen und auf den Driahten des Gitters ist so grof3, dass erkennbar unterschiedlich
viele Elektronen durchgelassen werden. Die Amplitude der Modulation liegtbei 1,5 bis
4% der Maximalintensitdt. Um die Intensitdtsmodulation zu unterdriicken, muss
das Diskrimonatorpotential nicht nur an einem sondern an zwei Gittern gleichzeitig
angelegt werden. Wenn Beugungsbilder aufgenommen werden, bei denen die
Reflexe schwach sind, miissen Intensitdtsmodulationen im Hintergrund so klein wie
moglich gehalten werden.
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Linienférmige Intensitdtsmodulation des Hintergrundes

Abb. 1V.15: Im diffusen Hintergrund ist eine linienférmige Intensitatsmodulation erkennbar, die durch Feld-
inhomogenitaten an dem Gitter, das als Diskriminator dient, verursacht werden. In den Gitterzwischenrdumen
ist das Diskriminatorfeld kleiner, wodurch an diesen Stellen Elektronen durchkommen, die direkt an den
Gitterdrahten abgeschirmt werden. Das eigentliche Beugungsbild einer Pt(100) Oberflache mit 5x1 Uber-
struktur mit nur einer Strukturdomane bei einer Energie von 500 V und einem Einfallswinkel von 60° ist
kaum zu erkennen.

Um das Diskriminationsverhalten des LEED Detektors zu verbessern, muss nicht
nur an Gitter 2, sondern auch Gitter 3 eine Gegenspannung angelegt werden,
wihrend Gitter 1 auf Probenpotential liegt. In Abb. IV.16 ist das Diskriminatorver-
halten untersucht worden. Dabei ist an Gitter 2 ein festes Potential angelegt worden,
wihrend an Gitter 3 das Bremsfeld variiert wurde. Dagegen ist die Zéhlrate an dem PSD,
also die Anzahl der mit dem PSD detektierten Ereignisse pro Sekunde, aufgetragen.
Die Messung ist an einer nicht prédparierten Kupferoberfliche durchgefiihrt worden.
Wiirde Gitter 2 nichtelastische Elektronen perfektabschneiden, sowiirdendie schwarzen
Messpunkte in Abb. IV.16 immer identisch Null sein, da dort die Primérenergie der
Elektronen gleich dem Abschneidepotential ist. Es ist jedoch erkennbar, dass bei
einer Spannung von -450 V an Gitter 3 die ersten Ereignisse eintreten. Ein Absenken
der Barriere bei Gitter 2, zu erkennen in der roten, griinen und blauen Kurve in
Abb. IV.16 zeigt, dass bei niedrigerer Barriere die Anzahl der Ereignisse schon bei
kleiner Verdnderung des Potentials von Gitter 3 zunimmt. Eine steile Flanke ist dabei
nur bei den griinen und blauen Messpunkten, also bei einer Spannung an Gitter 3 von
G,=-493 V bzw G,=-491 V erkennbar. Ist jedoch die Bremsspannung zu niedrig,
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Abb. 1V.16: Diskriminatorverhalten des Mikro LEED Detektors als Funktion der Spannung an Gitter 3 bei
einer Primarspannung von ¥ = 497 V. Das Gegenfeld an Gitter 3, G,, wird variiert und bei vorgegebener
Spannung an Gitter 2, G,, gegen die Zahlrate an der Anodenplatte aufgetragen. An der schwarzen Kurve,
bei der G, gleich der Primarspannung ist, ist ein Anstieg der Zahlrate ab etwa -450 V erkennbar. Eine steile
Flanke ist nur bei der griinen (G, =-493 V) und der blauen (G, =-491 V) Kurve erkennbar. Jenseits einer
Zahlrate von ca. 3-10* s™' kann die Elektronik des PSD die Ereignisse nicht mehr exakt erfassen, weshalb
bei héheren Zahlraten starke Schwankungen auftreten. Die Messung ist an einem ungereinigten Kupferkri-
stall, also mit diffuser Streuung, bei einem Emissionsstrom von I, = 10,2 pA durchgefihrt worden.

wird der Detektor schnell tibersittigt, wie bei den blauen Messpunkten an den starken
Schwankungen die Auftreten wenn der PSD {ibersdttigt wird, zu erkennen ist.

Der Arbeitspunkt eines LEED Systems wird normalerweise so gewdéhlt, dass alle
elastisch gebeugten Elektronen durchgelassen, die Riickstreuelektronen aber
abgeschnitten werden. Dazu wird die Diskriminatorspannung kurz hinter den steilen
Anstieg in der Zahlrate gesetzt. Da die Zdhlrate des PSD jedoch limitiert ist, ist dieses
Vorgehen bei diesem Raster LEED Mikroskop so nicht mdglich. Es kann sein, dass
die Zdhlrate am PSD noch vor Erreichen des Knicks zu grofl wird und der PSD in
Séattigung geht. Idealerweise sollte dann der Primérstrom so weit reduziert
werden, dass trotzdem alle elastisch gebeugten Elektronen registriert werden konnen.
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Dafiir wére jedoch eine feine Regulierbarkeit des Primérstroms notwendig. Zwar l4sst
sich der Primédrstrom durch den Emissionsstrom /, mit der Extraktionsspannung an
der Feldemissionsspitze des Hitachi S800 regulieren, jedoch nur mit einer Genauig-
keit von ca. 1 pA. Es wére aber eine Genauigkeit von mindestens 0,1 pA notwendig.
Deshalb wird die Aussteuerung des PSD bei dem vorliegendem Prototypen iiber die
Diskriminatorspannung an Gitter 3, gewihrleistet, indem G, = V- 4 V gewihlt wird,
ein Emissionsstrom von /, = 7 uA eingestellt und dann G, so lange abgesenkt und
damit die Zdhlrate heraufgesetzt wird, bis zu erkennen ist, dass sich die Zéhlrate mit
der Spannung nur noch wenig dndert.

Daraus, dass nicht erst nach den elastisch gebeugten Elektronen abgeschnitten wird,
sondern auch einige elastisch gebeugte Elektronen an den Gittern aufgehalten werden,
folgen allerdings einige Effekte, die hier kurz aufgezdhlt werden sollen. Zum einen
gehen einige Elektronen verloren, die Informationen iiber den Kristall mit sich fithren.
Zum anderen ist das Potential an den Gittern so grof3, dass alle passierenden Elektronen
sehr wenig Energie haben und deshalb durch kleine Inhomogenitidten der Potentiale an
den Gittern stark abgelenkt werden kdnnen, was die Reflexe aufweiten kann.

IV.6  Abbildung und Digitalisierung der Beugungsbilder

Die Beugungsbilder des Raster LEED Mikroskops werden mit einem PSD ausschnitts-
weise aufgenommenund nicht wie mit einem Leuchtschirm, der einen gréeren Bereich
des Beugungsbildes abbildet. Dadurch stellt sich die Aufgabe, wie die Daten des PSD
in ein Bild umgesetzt werden konnen und wie das Beugungsbild archiviert werden
kann. Dieses soll im Folgenden behandelt werden.

Der positionssensitive Detektor Typ SSL Model 239G besteht aus einer viereckigen
Leiterplatte mit kleinem, dem System angepassten Widerstand, und vier Kondensa-
toren 4 bis D, iiber die die Signale auskoppeln. Die Kondensatoren sind jeweils an den
Spitzen der viereckigen Leiterplatte montiert und gegen den Uhrzeigersinn benannt.
Kapazitit B definiert dabei den Uhrsprung des PSD eigenen Koordinatensystems.
Erfolgtder Stromstof3 eines Ereignisses aufder Anodenplatte, so wird ein Spannungsstof3
iiber die Kapazititen ausgekoppelt, wobei das Signal an einer Kapazitit umso grofler
ist, je dichter das Ereignis erfolgt ist. AnschlieBend wird aus den Verhiltnissen
der Signale die Position auf dem Detektor mit nachfolgender Formel durch eine
Analogelektronik berechnet:

Y= UB+UC B UA+UB
U,+U,+U.+U, ’ Y U,+U,+U.+U,

(19)

Das Timing und die Pegelstinde der Signale der Analogelektronik des PSD, wie man
sie mit einem Oszilloskop ausmessen kann, sind in Abb. IV.17 skizziert.
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Die Verstirkungsspannung an den Mikrochannel Plates muss mit Hilfe des PSD so
eingestellt werden, dass das ,,Sum®“-Signal zwischen 1 und 2 V liegt [53]. Ist das
Signal kleiner als 1 V kann die Position nicht mehr eindeutig zugeordnet werden.
Wenn Sum kleiner 0,5 V ist kann gar nicht mehr zugeordnet werden. Ist das
Sum-Signal groBer 2 V kann nicht mehr zwischen Rauschen und Ereignis unter-
schieden werden, da das Rauschen mit dem Signal mitskaliert oder einige Signale
werden als zwei Ereignisse interpretiert. Ca. 4 pus nach dem Ereignis werden die
x- und y-Koordinate ausgegeben, wobei die Spannungspegel hierfiir zwischen
0,5 und 4,5 V liegen. Ca. 8 us nach dem Ereignis wird das Strobe- und z-Signal
ausgegeben, die beide ca. 4 us lang sind. Das Strobe-Signal geht von 0 auf +5 V
wihrend das z-Signal von +15 V auf 0 abfillt. Ublicherweise wird das z-Signal fiir
den Z-Eingang eines Oszilloskops genutzt, um das Fenster zu definieren, in dem das
x- und y-Signal eingelesen werden. Die Analogelektronik hat eine Totzeit von
ca. 8 us bei der Detektion von Ereignissen. Da die Abfolge der Pulse jedoch nicht
gleichmidBig sondern statistisch verteilt ist, ist die Zdhlrate des PSD auf ca. 3:10*
Ereignisse pro Sekunde beschriankt. Wenn die zu detektierenden Ereignisse schneller
aufeinander folgen als 3:10* pro Sekunde, wird die Wahrscheinlichkeit, dass mehrere
Ereignisse innerhalb einer Totzeit zu detektieren sind, immer groBer. Immer wenn
mehrere Ereignisse innerhalb einer Totzeit zu detektieren sind mittelt die Analogelek-
tronik iiber alle gleichzeitigen Ereignisse und ordnet sie einer Position in der Mitte
des Bildes zu, bis die Einzelereignisse nicht mehr erfasst werden kdnnen.
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Abb. IV.17: Zeitlicher Verlauf der Signale der Analogelektronik des PSD. Von oben nach unten: Das
Sum-Signal U +U+U +U, mit einem Maximalpegel von 5 V, das allerdings im Betrieb nicht groRer
werden soll als 2 V, da sonst einzelne Ereignisse mehrfach gezahlt werden; x- und y-Position im Intervall
[0,5V;4,5V], Strobe als Rechtecksignal mit 4 us Dauer und einer Héhe von 5V und das z-Signal , dass das
gleiche Timing wie Strobe hat, jedoch umgekehrte Polaritat mit einem Pegel von 15 V und zum ,Blanking*
eines Oszilloskops genutzt wird [53].
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Am einfachsten ldsst sich das mit dem PSD detektierte Bild mit einem analogen
Speicheroszilloskop darstellen. Hierfiir werden x- und y-Signal in die entsprechenden
Kanile des Oszilloskops gegeben und das z-Signal auf den Z-Eingang. Damit werden
nur Punkte auf dem Bildschirm dargestellt, bei denen das z-Signal Null ist. Durch
die analoge Speichereigenschaft des Oszilloskops werden Regionen, in denen viele
Ereignisse stattfinden, heller dargestellt als Regionen, in denen wenig Ereignisse
stattfinden. Durch die unterschiedliche Helligkeit der Reflexe kann direkt auf die
Intensitdt der Reflexe zuriickgeschlossen werden.

Die schnellste Methode die Daten zu sichern wire, das Oszilloskopbild zu photo-
graphieren. Eine andere, elegantere Methode ist, das Strobe-Signal als Trigge-
rung fiir eine digitale Datenerfassung zu nutzen und x und y aufzuzeichnen. Dabei
ist jedoch zu beachten, dass zur Datenaufnahme immer nur vier pus zur Verfiigung
stehen. Deshalb sollte die Datenerfassung mit mehr als 250 kHz erfolgen. Zudem
muss bedacht werden, dass pro Sekunde bis zu ca. 3:10* Messpunkte mit je zwei
Werten zwischen 0 und 5 V aufgezeichnet werden miissen. Das bedeutet, dass pro
Sekunde bis zu 2,4:10° Byte an Daten erzeugt werden.

Dieses Vorhaben wurde mit Hilfe einer NI6115 Wandlerkarte von National Instru-
ments umgesetzt. Die fiir die Erfassung und erste Bearbeitungen notwendigen
ProgrammierarbeitenwurdenmitLabVIEW 7.1 durchgefiihrt. Eine genaue Beschreibung
des Algorithmus” ist im Anhang A zu finden.

X m

r

-
Abb. IV.18: Graphische Darstellung des Projektionsfehlers bei der Abbildung einer Kugel mit Mittelpunkt M
mit Radius D auf eine Ebene. Ein Ereignis unter dem Winkel a wird auf dem Detektor unter dem Abstand r
vom Mittelpunkt des Detektors M, beobachtet. Das Bogenelement / ist aber der eigentliche Abstand von M,

den das Ereignis haben sollte. Die gradlinige Verlangerung des Ereignisses auf die Ebene schneidet diese
bei R und hat einen Abstand von M, von r". Die Strecke von M bis Rist D".
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Die x und y Werte werden von dem Algorithmus in je 500 Intervalle von je
10 mV Breite aufgeteilt und jedem Intervall eine Zeilen- bzw. Spaltenkoordinate in
einer Matrix zugeordnet. Fiir jedes xy-Paar wird der entsprechende Eintrag in dieser
500 x 500 Matrix um eins erhoht. Durch diese Mallnahme bleibt die Datenmenge bei der
Erfassung deutlich kleiner, als wenn alle Messwerte mitprotokolliert werden wiirden
und ist unabhidngig von der Messdauer.

Ein systematischer Abbildungsfehler entsteht dadurch, dass das Beugungsbild
auf einen ebenen Detektor abgebildet wird. Die Geometrie des Problems ist in
Abb. IV.18 dargestellt. Der gemessene Abstand eines Reflexes unter dem Winkel o auf
dem ebenem Schirm vom Mittelpunkt des Detektors M, ist r. Der eigentliche Abstand
eines Reflexes von M, sollte aber das Bogensegment / sein. Mit wachsendem Winkel
a wird die Abweichung von / zu r gréBer. Die Linge des Bogensegments / in Abhén-
gigkeit von r ldsst sich wie folgt berechnen. Es gilt:

’

I =Da und tano = — => o =arctan| — (20)
D D

AuBerdem ist:

¥ D D+ , r*D?
A L —> A 1)
r D D D —r

Damit ergibt sich fiir / aus (19) und (20)

2
r

[ = Dtan FrE

Bei einem Abstand des Beugungszentrums von den Microchannel Plates von
ca. 60 mm und einem Durchmesser der Microchannel Plates von 40 mm, woraus ein
r_ = 20 mm folgt, ergibt sich eine maximale Abweichung der Bogenldnge /  von
dem gemessenen Maximalabstand r__auf dem Detektor von [ -r = 0,576 mm, was
groBer ist als die vom Hersteller angegebene Auflésung des PSD von 0,254 mm und

keiner als die durchschnittliche Breite eines Beugungsreflexes von 1,5 £ 0,3 mm.

IV.7  Winkelauflosungsvermogen des LEED Detektors

Bei dem LEED Detektor muss zwischen zwei grundsdtzlich verschiedenen Ursachen
fiir eine Begrenzung der Aufldsung unterschieden werden. Auf der einen Seite stehen
prinzipielle Schwichen des Raster LEED Mikroskops und auf der anderen Seite
Beschriankungen durch den speziellen Aufbau dieses Prototypen.

Zunichst zu den prinzipiellen Beschrinkungen. An der Beugung mit dem Raster
LEED Mikroskop sind wenige Streuzentren beteiligt, eventuell sogar weniger als bei
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konventionellen LEED Systemen, da der Primérstrahl einen 3 bis 5 Gro3enordnungen
kleineren Durchmesser hat und damit auch die obere Grenze fiir die Koherenzldnge
kleiner ist. Da die Reflexbreite jedoch antiproportional zur Anzahl der beteiligten
Streuzentren ist, ist auch der Reflexbreite eine Grenze gesetzt. Dazu folgt hier eine
Abschitzung wie grofl die Reflexe theoretisch sein kénnen. Die minimal modgliche
Reflexbreite ergibt sich aus der kinematischen Beugungstheorie, wie in Kapitel 2
beschrieben aus Formel (7), die hier noch einmal angegeben wird.
A

o = 2M,a, cos

Hierbei ist A die Wellenlénge der beteiligten Elektronen, M die Anzahl der Beugungs-
zentren in einer Richtung, a, ist der Gitterabstand und ¢ ist der Beugungswinkel des
untersuchten Reflexes. Ein Reflex mit der Energie von 500 eV, an dessen Beugung
100 Beugungszentren einer Pt(100) Oberfldche beteiligt sind, hitte nahe ¢ = 0° eine
Breite von ca. 1 mrad oder 0,02°. Mit einem Abstand vom Beugungszentrum zu den
Microchannel Plates von 60 mm ergibt sich damit eine Ausdehnung von ca. 60 pm,
was grofler als die Porenweite der Microchannel Plates von 10 um ist, aber kleiner als
der kleinste in dieser Arbeit beobachtete Reflex.

[

Objektivlinse

Objektivblende

Microchannel Plates

Abb. 1V:19: Darstellung der Reflexaufweitung eines Raster LEED Mikroskops, weil der Primarstrahl auf die
Probe scharf gestellt ist, am Beispiel des verwendeten Prototyps. Der Durchmesser des gelb dargestellten
Elektronenstrahls wird durch die Objektivblende 22 mm vor der Beugung an der Probe auf 100 um begrenzt.
Der Strahl wird auf die Probe fokussiert und hat dort einen Durchmesser von ca. 100 nm. An den 60 mm
entfernten Microchannel Plates hat dadurch der Strahl einen Durchmesser von ca. 272,5 um.
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Das Raster LEED Mikroskop hat aber noch eine weitere prinzipielle Schwiche, die in
der Verwendung eines Raster Elektronen Mikroskops als Elektronenquelle begriindet
liegt. Bei einem Raster LEED Mikroskop wird der Elektronenstrahl auf die Probe
fokussiert. Aus den Gesetzen der Optik folgt, dass sich der fokussierte Strahl nach
der Beugung an der Probenoberfldche in dem gleichen Malle wieder aufweitet, in dem
er vorher fokussiert wurde. Dieser Sachverhalt ist fiir die Geometrie des benutzten
Prototyps in Abb. IV.19 dargestellt. Der Strahldurchmesser beim Hitachi S800 ist in
der Objektivlinse in einem Abstand von 7 mm zur Austrittsdffnung des Polschuhs durch
die Objektivblende auf 100 um beschriankt. Das Mikroskop arbeitet bei einem Abstand
vom Polschuh von ca. 15 mm, womit der Abstand von der Probe zur Objektivblende
ca.22 mm betrdgt. Der Strahldurchmesser auf der Probe betrdgtca. 100 nm. Der Abstand
der Probe bis zu den Microchannel Plates des LEED Detektors ist ca. 60 mm. Damit
ergibt sich ein Reflexdurchmesser auf den Microchannel Plates von ca. 272,5 um,
was dem 4,5-fachen der theoretischen Reflexbreite entspricht.

Damit bleibt zu kldren, welche weiteren Einfliisse der Prototyp auf die Reflexbreiten
hat und von welchen Faktoren die beobachteten Reflexbreiten abhidngen. Hierbei sind
drei unterschiedliche Ursachen zu unterscheiden.

1. Intensitdt des Primérstrahles bzw. die Intensitdt der Reflexe,

2. das Auflosungsvermogen des PSD und

3. der experimentelle Aufbau selbst mit seinen Abbildungseigenschaften.
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Abb. IV.20: Breite des Primarstahles auf dem PSD in Abhangigkeit von der Intensitat. Die Reflexe sind
wegen einer Verzerrung an den Diskriminatorgittern nicht kreisférmig, weshalb der Fehler bei der Bestimmung
der Reflexbreiten gro ist, was das Verhaltnis von grofRer zu kleiner Halbachse bei den Reflexen widerspiegelt.
Der Fehler bei den Reflexbreiten entlang einer der Hauptachsen ist kleiner als ein Kanal. Die rote Linie
entspricht dem Durchschnittswert der Reflexbreiten.
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Um festzustellen, inwieweit der Reflexquerschnitt von den Strahlparametern abhingt,
ist bei konstanter Primédrenergie, konstanter Diskriminatorspannung und direktem
Einfall des Strahles auf den Detektor der Emissionsstrom am Mikroskop variiert
worden. Wie erwartet ist die Intensitdt am Detektor proportional zu dem Emissions-
strom. Ein Emissionsstrom von /, = 1,5 uA entspricht dabei einer Intensitdt von 515
Ereignissen pro Sekunde; ein Emissionsstrom von /_ = 10,2 uA entspricht 6346 Ereig-
nissen. Die Intensitidtsverteilung der Reflexe entsprechen einer Gaussverteilung. Die
jeweiligen Reflexbreiten sind in Abb. I'V.20 dargestellt. Es ist deutlich zu erkennen, dass
trotz einer VergroBerung der Intensitdt um einen Faktor 12 die Reflexbreite konstant
bei ca. 12 £ 2 Kanédlen bleibt, was einem Winkel von (1,1 £ 0,4)° entspricht. Der
grof3e Fehler bei der Reflexbreite liegt an der Form der Reflexe, die nicht kreisformig
sondern ellipsoid sind, da sie durch das Diskriminatorgitter verzerrt werden. Die Fehler
entlang der Hauptachsen sind kleiner als 1 Kanal oder + 0,2°. Die Reflexbreite ist
also unabhéngig von der Reflexintensitit.

Die Auflosung des SSL Model 239G PSD ist vom Hersteller mit 254 um angegeben,
allerdings fiir eine 25 mm und nicht fiir eine 40 mm grofe Anodenplatte. Zudem ist
der Detektor 1988 hergestellt worden und es ist nicht bekannt, ob die Anodenplatte
mit der Zeit ihren Widerstand verdndert hat und ob das gleichmifig geschehen ist,
so dass nicht sicher ist, wie gut die Aufldosung jetzt ist. Fiir die Bestimmung einer
oberen Grenze der Zuordnungsgenauigkeit der Anodenplatte ist ein moglichst feiner
schmaler Reflex gesucht worden. Hierfiir wurde der Primérstrahl nicht auf die Probe
fokussiert, sondern der Fokus so eingestellt, dass die Reflexe im Detektor moglichst
scharf sind. Das Raster LEED Mikroskop ist also nicht mit einem auf die Probe
fokussierten Strahl betrieben worden, sondern eher wie ein konventionelles LEED.
Dabei ist ein Reflex auf das Diskriminatorgitter gefallen. Sobald jedoch ein Reflex
genau auf einen Draht des Abschirmgitters trifft, wird dieser Reflex aufgespalten,
so dass zwei trennbare, scharfe, sich jedoch liberlappende Reflexe entstehen wie in
Abb. IV.21 dargestellt, von denen einer besonders schmal ist. Aus dem Intensitdtsprofil,
das entlang der roten Linie aufgenommen worden ist, 1dsst sich daraus mit Hilfe einer
Gaussanpassung der kleinste unterscheidbare Abstand zweier Reflexe auf der Anoden-
platte bestimmen.

Das Intensitdtsprofil ist in Abb. V.22 gemeinsam mit den Gaussanpassungen abge-
bildet. Die Gausskurven sind 6,3 bzw. 8,7 Kanile breit und die Maxima der Reflexe
liegen 9,6 = 0,3 Kandle auseinander. Die Profilbreiten stellen bei Gausskurven den
minimalen Abstand dar unter denen zwei Kurven unterschieden werden konnen.
Dementsprechend ist die Auflosung des PSD besser als 6,3 £ 0,4 Kanile, was
(0,63 £0,04) mm oder (0,6 = 0,04)° entspricht. Damit ist der kleinste zu detektierende
Abstand immer noch mehr als 10-mal groBBer als die kleinste theoretische Reflexbreite
und mehr als zweimal groBer als durch die Aufweitung des Reflexes durch die Fokus-
sierung des Strahles auf die Probe zu erwarten ist. Erst unter einem Beugungswinkel
von 89,9° wiirde die theoretische Reflexbreite gleich dem Auflésungsvermdgen der
Anodenplatte werden.



Kapitel IV Experimenteller Aufbau
60

Abb. IV.21: Beugungsbild von Pt(100). Ein Reflex ist aufgespalten, vermutlich durch einen Gitterdraht.
Das Linienintensitatsprofil entlang der roten Linie dient zur Bestimmung der Zuordnungsgenauigkeit der
Anodenplatte. Zur Hilfe fiir das Auge ist der erfasste Bereich gelb umrahmt worden.
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Abb. IV.22: Linienintensitatsprofil aus Abb. 1V.21 mit Gaussanpassung. Die rote Linie ist mit der Formel links
oben entstanden. Die griine und blaue sind die separierten Einzelreflexe. Die Anpassungsparameter sind
oben rechts aufgeflihrt. Es ergeben sich Breiten der Gausskurven von 6,3 bzw. 8,8 Kanale und ein Abstand
der Mittelpunkte von 9,6 Kanalen.
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Normalerweise liegen Beugungsreflexe nicht so dicht zusammen und sind auch nicht
so scharf wie in diesem Spezialfall, der durch einen Abbildungsfehler an den Diskri-
minatorgittern entstanden ist. Um ein Mal fiir die Auflésung der Beugungsreflexe
zu bekommen, kann die durchschnittliche Breite der Reflexe herangezogen werden.
Dafir sind 75 Einzelreflexe, die an verschiedenen Proben mit unterschiedlichen
Oberflichenqualitidten, bei unterschiedlichen Intensititen und Energien und unter
unterschiedlichen Winkeln erzeugt wurden, erfasst worden. Bedingung war, dass die
Reflexe scharf und kreisformig sind. Um der Geometrie der Reflexe Rechnung zu
tragen, ist nicht ein einzelnes Intensitdtsprofil zur Auswertung herangezogen worden
sondern bei jedem Reflex drei, wie in Abb. V.23 beispielhaft gezeigt.

-
Abb. IV.23: Beugungsbild einer dicken Kupferschicht auf einem Eisenwhisker. Die roten Linien zeigen die
Linienintensitatsprofile fir die Ermittlung der durchschnittlichen Reflexbreite.

Aus der Mittelung der Reflexbreiten ergibt sich eine Reflexbreite von 14,9 + 0,3
Zihlerkanédlen, was einer Aufléosung von ca. (1,5 £ 0,3) mm auf der Anodenplatte oder
einem Winkel von (1,42 + 0,03)° entspricht.

Es sind mehrere Dinge zu bemerken. Die Spannweite der Verteilung der Reflexbreiten

ist deutlich groBer als der Fehler des Mittelwertes erwarten ldsst und erstreckt sich

von 7,3 bis zu 43,2 Kanédlen Reflexbreite. Fiir die Reflexbreiten sind verschiedene

Mechanismen verantwortlich:

1. Die Zuordnungsgenauigkeit der Anodenplatte verbreitert, wie oben angegeben,
die Reflexe. Hierbei hat sich gezeigt, dass keine Abhéingigkeit der Reflexbreite
von der Primédrenergie und der Reflexintensitit besteht. Die Reflexe haben im
Rahmen der Messgenauigkeit ein Gaussprofil.

2. Die Diskriminatorgitter weiten den einfallenden Strahl auf. Das ist ein Effekt,
der sich nicht von der Zuordnungsgenauigkeit der Anodenplatte trennen ldsst, da die
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Anodenplatte nur in Kombination mit den Gittern betrieben werden kann.
Dieser Effekt lieBe sich durch zwei MaBBnahmen reduzieren: Zum einen wiirde
ein feineres zweites Gitter das Diskriminatorfeld deutlich homogener machen.
Evntuell wiirde es auch so homogen werden, dass nur noch an einem Gitter
Diskriminiert werden miisste, was den Bereich verkleinern wiirde, in dem die
Elektronen sehr wenig Energie haben und dadurch leicht abgelenkt werden. Zum
anderen konnte eine feinere Regulierbarkeit des Primérstroms dafiir sorgen, dass
der Detektor nicht mehr iiber die Diskriminatorspannung ausgesteuert werden
muss. Dadurch konnte eine Diskriminatorspannung weiter entfernt von der
Primidrenergie gewdhlt werden, so dass nur noch wenige Elektronen stark an den
Gittern abgelenkt werden, der Detektor aber dennoch nicht liberséttigt wird.

3. Auch die Beschaffenheit der Oberfliche der Probe spielt eine grofle Rolle. Die
Reflexe des untersuchten Platineinkristall und einer dicken Kupferschicht, deren
Beugungsbild in Abb. 1V.23 als Beispiel genutzt wird, sind schmal. Die Reflexe
von polykristallinen Kupfer und von einen Eisenwhisker sind deutlich breiter.
Die Breite und sogar die Form der Reflexe von einer diinnen Kupferschicht auf
Eisen weichen deutlich von denen der reinen Oberflichen ab, was vermutlich auf
kleine Strukturdomidnen auf der Oberfliche hinweist, doch dazu in Kapitel V.3
mehr.

4. Der Primérstrahl wird auf die Probe fokussiert und von dort auf den Detektor
reflektiert bzw. gebeugt. Dadurch werden gebeugte Strahlen genau so stark wie
der aufgeweitet, wie sie vorher vom Mikroskop fokussiert wurden, wie in
Abb. IV.19 dargestellt.

Die 1,4° Breite eines Reflexes beschreibt den Winkelabstand zweier typischer
Reflexe, unter denen diese noch unterscheidbar sind. Beieiner Priméirenergie von 500 eV
sind die Uberstrukturreflexe einer Pt(100)5x1 Oberfliche ca. 1,4° weit auseinander.
Damit stellt diese Struktur die Grenze des typischen Auflésungsvermogens des LEED
Detektors dar. Diese Reflexe konnten dennoch unterschieden werden, da die Reflex-
breiten auf gut definierten Oberflachen kleiner sind als der durchschnittliche Reflex.
Dennoch ist in Abb. V.1 in Kapitel V.1 zu erkennen, dass die Reflexe entlang der
Neigungsachse der Probe dicht beieinander liegen. Senkrecht zur Neigungsachse
werden dagegen die Reflexe auseinander gezogen, wie in Kapitel I1.4 beschrieben.

Das Experiment hat gezeigt, dass die Positionsbestimmbarkeit einzelner Reflexe
genauer ist, als Unterscheidbarkeit zweier nebeneinanderliegender Reflexe. Reflexe
lassen sich durch eine Verdnderung der Energie leicht verschieben, was beobachtbar
ist, obwohl die Verschiebung der Reflexe kleiner ist als die durchschnittliche Reflex-
breite. Ein Beispiel dafiir ist in Abb. V.1 in Kapitel V.1 gezeigt.
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IV.8 Einfluss von statischen Magnetfeldern
auf Beugungsbilder

Neben dem Auflosungsvermogen des LEED Detektors gibt es weitere Effekte, die das
Bild negativ beeinflussen. Wenn der Raum zwischen Probe und Detektor nicht feldfrei
ist, so werden die Elektronen abgelenkt, wobei der Effekt auf langsame Elektronen
starker ist als auf schnelle. Elektrostatische Felder konnen durch eine sorgfiltige
Erdung aller Oberfldchen in Probennihe und Abschirmung aller Potentiale verhindert
werden. Doch magnetische Felder lassen sich nicht vollstindig kompensieren. Zum
einen arbeitet die Objektivlinse magnetostatisch und zum anderen kann das Erdma-
gnetfeld nur in einem eng begrenzten Raum kompensiert werden. Deshalb soll im
Folgenden die Stidrke der Magnetfelder in Probennédhe, sowie ihre Wirkung auf das
Experiment abgeschétzt werden.
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Abb. IV.24: Verlauf des Magnetfeldes der Objektivlinse als Funktion des Abstandes vom Polschuh entlang
der Strahlachse des Hitachi S800 bei 25 kV Primarenergie laut Herstellerangaben [54].

Gegen das Erdmagnetfeld ist die Anlage mit p-Metall abgeschirmt, so dass das Restfeld
am Ort der Probe bei abgeschaltetem Mikroskop nur ca. (20 = 2) uT grof3 ist. Da der
Abstand der Abschirmung zur Probe deutlich groBer ist als der Abstand Probe-Detektor
kann das Restfeld am Ort der Probe als homogen angenommen werden, d.h. die Feld-
deformationen durch die Abschirmung sollten in Probenndhe klein sein.
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Eine weitaus stirkere Quelle als das Erdfeld ist das Mikroskop mit seiner magneto-
statischen Objektivlinse. Die Stdrke des von der Objektivlinse verursachten Feldes
entlang der Strahlachse als Funktion des Abstandes vom Polschuh ist in Abb. 1V.24
abgebildet. Typischerweise ist das Beugungszentrum ca. 15 mm vom Polschuh
entfernt, so dass das Feld bei einer Primédrenergie von 25 kV zwischen 500 und 700 puT
stark ist, mit zunehmendem Abstand vom Polschuh jedoch schnell schwdcher wird.
Das Feld der Objektivlinse ist zylindersymmetrisch um die Strahlachse, so dass
das Feld schnell kleiner wird sobald die Symmetrieachse verlassen wird. Aullerdem
wird das Raster LEED Mikroskop nicht bei 25 kV betrieben, sondern bei unter
1000 V. Dadurch wird auch das Feld der Objektivlinse reduziert. Das durchschnitt-
liche Magnetfeld zwischen Probe und Detektor kann deshalb kleiner als 100 uT ange-
nommen werden.

° O

Abb. 1V.25: Darstellung der Abweichung As eines Elektrons mit der Geschwindigkeit v unter Einfluss
eines homogenen Magnetfeldes B, das senkrecht auf v steht, von dem gradlinigen Auftreffpunkt in einem
Abstand R. r ist der Krimmungsradius der Elektronenbahn. ¢ ist der Ablenkwinkel.

Um die Ablenkung der Elektronen im Magnetfeld abzuschétzen, wird angenommen,
dass das Magnetfeld zwischen Probe und Detektor homogen und die Ausbreitungsrich-
tung der Elektronen immer senkrecht zum Magnetfeld ist. Damit wird bei gegebener
Elektronenenergie und gegebenen Magnetfeld eine maximale Ablenkung erreicht, die
eine obere Grenze fiir die reale Ablenkung darstellt. Die Geometrie des Problems
ist in Abb. IV.25 dargestellt. Auf bewegte Elektronen in einem Magnetfeld wirkt die
Lorenzkraft. Stehen die Geschwindigkeit v und das Magnetfeld B senkrecht aufei-
nander, so bewegt sich das Elektron auf einer Kreisbahn mit dem Radius r, fiir den
gilt:

2

m\N
¢ => r=—= 22
r eB (22)
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Dabei gilt fiir den Betrag der Geschwindigkeit v:

E‘:el]:ﬂv2 => V = ﬂ
2 m,

Da der Detektor den Radius R hat, ldsst sich die Verschiebung As von Elektronen mit
der Energie eU wie folgt berechen. Fiir den Winkel ¢ gilt:

(23)

singozﬂ (24)
2r
Und damit folgt fiir As:
. / e B
As = Rarcsin| R [— — 25
( 2m, \/UJ (23)

Die Ablenkung von der idealen Position wird also mit dem Magnetfeld B grofer und
mit eins durch die Wurzel der Energie eU kleiner. Wenn das Argument des Sinus
grofler als 1 wird, so ist die Ablenkung der Elektronen durch das Magnetfeld so stark,
dass die Elektronen nicht mehr auf den Detektor fallen. Um eine Vorstellung von der
Stiarke des Einflusses eines Magnetfeldes auf die Elektronen zu bekommen, sind in
Tab. IV.1 einige Werte fiir As fiir unterschiedliche Energien eU und Magnetfelder B
aufgefihrt.

B [uT] As fir 170 eV [mm] [ As fiir 250 eV [mm] | As fiir 500 eV [mm]
20 1,13 0,94 0,66
50 3,71 2,35 1,66
100 7,44 4,70 3,32
500 41,76 24,4 16,90

Tab. IV.1: Verschiedene Abweichungen As auf einem Kreis mit 50 mm Radius von der Position ohne
Magnetfeld berechnet mit (24).

Da ein Elektron, das sich parallel zu einem Magnetfeld bewegt, nicht abgelenkt wird,
jedoch maximal wenn es sich senkrecht zum Magnetfeld bewegt, wird ein Beugungs-
bild von einem homogenen Magnetfeld verzerrt. Die Reflexe, die senkrecht zu dem
Magnetfeld stehen, werden gegeniiber denen, die parallel zum Magnetfeld sind, um
As verschoben, wobei die Verschiebung proportional zu dem Kosinus des Winkels
ist. Das bedeutet, wenn ein Reflex bei einer Energie von 500 eV senkrecht zu einem
Magnetfeld von 100 uT auf die eine Kante des Detektors féllt, dann ist dieser Reflex
gegeniiber einem Zustand ohne Feld um 3,32 mm verschoben. Ein Reflex, der auf
die andere Kante des Detektors auftrifft, der also mit dem Magnetfeld einen Winkel
von 54° einschlief3t, ist dagegen nur um 2,68 mm verschoben. Das heifit, es hat eine
Verzerrung des Bildes auf dem Detektor um 0,64 mm gegeben. Eine solche Verschie-
bung wire zwar erkennbar, wenn es einen nicht verschobenen Reflex gébe, ist aber
kleiner als die durchschnittliche Reflexbreite.
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Kapitel V

Charakterisierung des LEED Detektors

Messungen zur Kalibrierung und Charakterisierung des Experiments sind an drei
verschiedenen Materialsystemen durchgefiihrt worden: Einem Platineinkristall mit
(100)-Oberfldache, polykristallinem Kupfer mit einer KristallitgroBe von ca. 10 bis
100 pum und Kupferkristalliten, die auf einem Eisenwhisker gewachsen wurden. Die
Beugungsbilder an dem Pt(100) Einkristall demonstrieren, dass sich die einzelnen
Beugungsreflexe mit Hilfe der in Kapitel I1.4 gezeigten Methode identifizieren
lassen. Der Beugungskontrast wird an der polykristallinen Kupferprobe demonstriert.
Die Kupferkritallite auf dem Eisenwhisker zeigen das laterale Auflosungsvermdgen
des Raster LEED Mikroskops, auch wenn keine Aufnahmen mit Beugungskontrast
gemacht werden konnten.

V.1  Interpretation von Beugungsbildern
mit Hilfe der kinematischen Beugungstheorie
an einer Pt(100)5x1 Oberflache

Die Pt(100) Oberfldche ist die erste Metalloberfliche, auf der eine Rekonstruktion
ohne Einfluss eines andern Materials beobachtet wurde [43]. Dabei wurde eine
5x1 Uberstruktur gefunden. Spitere Untersuchungen haben gezeigt, dass in Abhin-
gigkeit von den Priparationsbedingungen neben der 5x1 Uberstruktur auch eine 5x20
oder 5x25 oder aber eine hex 0,7° Struktur vorkommt [55 - 60]. Da so viel iiber
die Pt(100) Oberfliche bekannt ist, stellt sie eine gute Erprobungsoberfldche fiir das
Raster LEED Mikroskop dar. An dieser Oberfldche kann die Deutung der Beugungs-
bilder gut erprobt werden, bevor sie auf andere Systeme angewendet wird, auch wenn
die Ortsauflosung des Mikroskops nicht getestet werden kann.
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Die Priaparation der Pt(100) Oberfldche erfolgte wie folgt:

Zu Beginn wird die Oberfldche durch 10-miniitiges Argonionenétzen bei einer Strom-
dichte von 1:10> A/m? und 1000 eV kinetischer Energie gereinigt. AnschlieBend
wird der Kohlenstoff, der durch das Ionendtzen nicht entfernt werden kann, durch
10-miniitiges Glithen bei 1000 K und 1:10* Pa Sauerstoffpartialdruck verbrannt und
dadurch entfernt. Um die Schidden an der Oberfldche wieder auszuheilen, die durch das
Ionenédtzen entstanden sind, wird die Probe im Anschluss noch 30 weitere Minuten auf

1000 K gehalten.

Hierbei rekonstruiert die Oberfliche mit einer 5x1 Uberstruktur, deren Doméinen
groBer sind als die Auflosung des Raster LEED Mikroskops bei 250 V, also mindestens
100 nm. In Abb. V.1 sind zwei typische Beugungsbilder des Raster LEED Mikroskops
auf Pt(100) abgebildet. In Bild a) ist deutlich eine netzartige Struktur zu erkennen,
an deren Knoten die Hauptreflexe liegen und dazwischen jeweils vier Uberstrukturre-
flexe. Das Netz wird gebildet, da sich auf diesem Beugungsbild zwei 5x1 Uberstruk-
turdoménen iiberlagern. Wenn nur eine Uberstrukturdomine vorliegt, wie in Bild b),
so ist es schwer, die Hauptreflexe von den Uberstrukturreflexen zu unterscheiden.

a) b)

Abb. V.1: Beide LEED Bilder wurden bei einer Energie von 553 V aufgenommen, bei a) ist der Einfalls-
winkel 75° bei b) 65° gegen die Oberflachennormale. Die Bilder sind an unterschiedlichen Positionen auf
der Probe aufgenommen worden. Bei a) sieht man die Uberlagerung zweier oder mehrerer 5x1 Struk-
turdomanen, wodurch ein gitterférmiges Muster entsteht. Bei b) ist nur eine einzelne Strukturdomane im
ausgeleuchteten Gebiet.

Die Identifikation der einzelnen Beugungsreflexe ist ohne weitere Informationen also
nicht moéglich. Zumindest die Position des (00)-Reflexes muss bekannt sein. Zur Iden-
tifizierung des (00)-Reflexes kann man die Energie leicht variieren und die Verschie-
bung der Reflexe beobachten. Dieses ist in Abb. V.2 dargestellt. Dabei ist jedoch zu
beachten, dass zwar alle Reflexe mit wachsender Energie auf den (00)-Reflex zulaufen,
dies jedoch wegen der nicht senkrechten Betrachtung des Problems nicht entlang von
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Abb. V.2: Drei Ubereinander gelegte LEED Bilder von einer Pt(100)5x1 Oberflache. Die einzelnen Bilder
sind unter identischen Bedingungen aufgenommen worden, jedoch mit unterschiedlichen Energien. Die
einzelnen Bilder sind in blau 230 eV, rot 250 eV und griin 270 eV eingeféarbt worden. Die Summe der
Farben ergibt wieder grau, so dass nur die Verschiebung der Reflexe bei den drei Energien farblich erkennbar
ist. Die einzelnen Reflexe bei den verschiedenen Energien liegen dichter zusammen als die Auflésung der
Einzelreflexe, die durch das Diskriminatorgitter aufgeweitet werden. Die Position von Reflexen ist jedoch
genauer zu bestimmen, so dass die Verschiebung der Reflexe mit der Energie erkennbar ist.

Die schwarzen Linien zeigen die berechneten Wege, auf denen die Reflexe bei steigender Energie auf den
(00)-Reflex hin zusammenlaufen. Die Wege der Hauptreflexe sind hierbei dicker eingezeichnet als die der
Uberstrukturreflexe. Die Querstriche zeigen die errechneten Positionen fiir die Reflexe bei 230, 250 und
270 eV an.

Dass die berechneten Reflexe nicht mit den gemessenen ibereinstimmen, liegt an nicht naher bestimmten
Bildverzerrungen. Die theoretischen Abstande der Reflexe bei den unterschiedlichen Energien in Richtung
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Geraden geschieht, sondern entlang von gekriimmten Wegen, die als schwarze Linien
mit eingezeichnet sind und deren Verlauf bei variierender Energie sich aus der kine-
matischen Beugungstheorie ergibt. Die errechneten Positionen fiir die verwendeten
Energien 230 eV, 250 eV und 270 eV sind durch kleine Querstriche markiert. Nur der
(00)-Reflex dndert seine Position nicht. Fiir alle anderen Reflexe gilt, dass die
Ablenkung antiproportional zur Wurzel der Energie ist und demnach die Reflexe mit
der hochsten verwendeten Energie von 270 eV (griin) dem (00)-Reflex am nédchsten
sind, widhrend die mit 230 eV (blau) am weitesten entfernt sind.

Aus Abb. V.2 ist erkennbar, dass die Positionsbestimmung der Reflexe mit dem
LEED Detektor empfindlich genug ist, um auch kleine Energievariationen von
ca. 10% sichtbar zu machen, auch wenn Reflexe mit diesen Abstinden wegen der
Reflexaufweitung durch das Diskriminatorgitter nicht mehr getrennt werden kénnen.
Dadurch kann der (00)-Reflex bestimmt werden und mit dem Wissen um den
(00)-Reflex konnen die Beugungsreflexe identifiziert werden. Wére der (00)-Reflex
nicht bestimmbar, wéiren die Reflexe nur bis auf die Verschiebung um einen Hauptre-
flex zu identifizieren.

Die Bestimmung der Position der Reflexe bei gegebener Energie und auch die
Bestimmung der Wege in Abb. V.2 sind mit Hilfe der kinematischen Theorie mit dem
C++Programm von N. Mikuszeit berechnet worden, wobeinicht nur von einem schrigen
Einfall, sondern auch von schriager Betrachtung der Ewaldkugel ausgegangen worden
ist. Es ist also moglich, zu berechnen, wo sich Reflexe bei beliebigen Energien, unter
beliebigen Einfalls- und Ausfallswinkeln befinden.

In Abb. V.3 ist ein mit Hilfe der kinematischen Theorie berechnetes Beugungsbild
zusammen mit einem vom LEED Detektor aufgenommenen Beugungsbild abgebildet.
Die berechneten Reflexe sind griin -Hauptreflexe- und gelb -Uberstrukturreflexe-,
wobei zwei um 90° gedrehte Uberstrukturdominen angenommen worden sind. Auf
der linken Seite von Abb. V.3 ist zu sehen, wie gut Theorie und Experiment iiberein-
stimmen. Auf der rechten Seite passen die theoretischen mit den gemessenen Reflexen
jedoch nicht so gut zusammen. Mogliche Ursachen dafiir sind:

1. Verzerrungen des Bildes, die durch leichte Variationen der Auskoppelkapazititen
entstehen.

2. Eventuelle geringfiigige Aufladungen mit den daraus resultierenden Feldern im
Raum zwischen Detektor und Probe.

3.Genau wie bei der inhomogenen Ausleuchtung, Fehlpositionierung des Detektors in
Bezug auf das Beugungszentrum.

Wie in Abb. V.3 zu erkennen ist, ist die Intensitdt der Reflexe kein Indiz fiir Haupt-
reflexe. In Abb. V.3 sind die drei hellsten Reflexe Uberstrukturreflexe. Dazu kommt,
dass Reflexe am inneren als auch am dufleren Rand des Detektors intensiver werden.
Eine eindeutige Zuordnung ist also nur mit Unterstiitzung von Berechnungen und
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Abb. V.3: Beugungsbild an Pt(100)5x1 mit zwei Strukturdomanen bei einer Energie von 553 V, einem
Einfallswinkel von 75°, beobachtet unter 60° zur Normalen, dartber liegt ein theoretisches Beugungsbild.
Die Hauptreflexe sind griin, die Uberstrukturreflexe gelb eingezeichnet. Der griine Stern links unten ist
der (00)-Reflex. Der gelbe Kreis gibt den ideal runden Detektordurchmesser an. Das Bild ist nach rechts
oben verzerrt, wodurch die Abweichungen der gemessenen Reflexe von dem theoretischen Beugungsbild
entstehen.

unter Kenntnis des (00)-Reflexes moglich. Die identifizierten Hauptreflexe sind
eingezeichnet.

Durch die Beweglichkeit des Detektors ist es moglich, einen deutlich groBeren
Raumwinkel zu erfassen, als nur mit dem LEED Detektor, indem man verschiedene
Aufnahmen unter gleichen Bedingungen zusammenfiigt, bei denen der Detektor jedes
mal etwas verdreht oder verkippt wurde. Hierbei kann man die Reflexe so aneinander
legen, dass ein groBeres Bild entsteht. Ein Beispiel hierfiir ist in Abb. V.4 gezeigt. Es
sind 10 Einzelaufnahmen so aneinander gelegt worden, dass die Reflexe der Einzel-
aufnahmen iibereinander liegen und so ein Beugungsbild des gesamten erfassbaren
Raumes ergeben. Gleichzeitig ist auch das theoretische Beugungsbild gezeigt. Auch
hier ist die Intensitit der Reflexe kein Indiz dafiir, dass ein Hauptreflex oder ein Uber-
strukturreflex vorliegt oder nicht. Die Positionen passen jedoch so gut zusammen, dass
eine Zuordnung der Reflexe mdglich ist. Um eine Vorstellung davon zu bekommen,
wie groB3 der erfassbare Raumwinkel ist, sind in Abb. V.4 alle moglichen theore-
tischen Reflexe eingezeichnet worden. Aullerdem ist in Abb. V.4 die Neigungsachse
nicht parallel zu einer niedrig indizierten Kristallrichtung, wie in den in Abb. I1.9 in
Kapitel I1.4 gezeigten Beugungsbildern. Dadurch ist erkennbar, wie sich die
Symmetrien bereits bei wenigen Grad Abweichung der Neigungsachse von den niedrig
indizierten Kristallachsen verschieben.
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Abb. V.4: Ein aus 10 Einzelaufnahmen zusammengefligtes Beugungsbild einer Pt(100)5x1 Oberflache
bei einer Energie von 300 eV unter einem Einfallswinkel von 80° zusammen mit der Darstellung des zuge-
horigen theoretischen Beugungsbildes. Die 10 Aufnahmen decken den gesamten, mit dem Raster LEED
Mikroskop erfassbaren Raumwinkelbereich ab. Das theoretische Beugungsbild zeigt alle moglichen Reflexe
bei dieser Energie, um einen Vergleich mit Abb. 11.9 in Kapitel 11.4 zu ermdglichen. Die Hauptreflexe sind
griin, die Uberstrukturreflexe gelb, der (00)-Reflex ist ein griiner Stern. Der gelbe Kreis zeigt die Flache,
die das Mikro LEED mit einer Aufnahme erfassen kann.

Es wird in Abb. V.4 gezeigt, dass sich die Einzelbeugungsbilder des Raster LEED
Mikroskops zu einem deutlich groBeren Bild zusammenfiigen lassen. Ist auf diese
Weise ein groBwinkliges Bild entstanden, wird der Vergleich der Beugungsbilder mit
den Simulationen deutlich leichter. Grundsétzlich gilt natiirlich, dass die Identifizie-
rung der Beugungsbilder mit Hilfe der Simulationsrechnungen einfacher wird, je mehr
Reflexe erfasst werden. Wegen der kleinen Ausdehnung des LEED Detektors ist die
Menge der erfassbaren Reflexe allerdings eingeschriankt. Wenn man die Primédrenergie
erhoht, damit die Beugungsreflexe dichter beieinander liegen und man so mehr
Reflexe gleichzeitig erfassen kann, dann nimmt auch die Menge der Riickstreue-
lektronen stark zu. Die Riickstreuelektronen haben aber zum Teil eine den elastisch
gestreuten Elektronen vergleichbare Energie, so dass sie nicht unterschieden werden
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konnen. Dabei tragen die Riickstreuelektronen keine Informationen iiber die Kristall-
struktur. Dadurch verschlechtert sich das Reflex-zu-Hintergrund Verhéltnis.

Allgemein ldsst sich eine Oberfliche anhand ihres Beugungsbildes mit dem Raster
LEED Mikroskop bestimmen, solange mindestens drei Reflexe, der (00)-Reflex, der
Einfallswinkel des Priméirstrahls, Primédrenergie und das Material der Oberfliche
bekannt sind. Bei der Bestimmung der Reflexe kann man sich aber nicht auf die Inten-
sitdt der Reflexe verlassen. Hauptstrukturreflexe sind nicht zwingend intensiver als
Uberstrukturreflexe und der (00)-Reflex kann durchaus unscharf sein wie in Abb. V.3.

V.2 Ortsaufgeloste Beugung an polykristallinem Kupfer

An polykristallinem Kupfer soll die Moglichkeit des Raster LEED Mikroskops unter-
sucht werden, unterschiedliche Kristallite mit Gro3en von wenigen 100 nm abzubilden
und deren Orientierung zu bestimmen. Bei der verwendeten Probe sind die Korngréf3en
deutlich groBer als das Auflosungsvermdgen des Raster LEED Mikroskops. Die
Préparation des polykristallinen Kupfers erfolgte durch Zyklen von 30-miniitigen
Argonionenédtzen mit einem Probenstrom 1:102 A/m? bei einer Energie von 1000 eV
und 30-miniitegen Heizen bei ca. 900 K. In Abb. V.5 ist das Sekundéirelektronen-
bild der polykristallinen Kupferplatte zu sehen. Die einzelnen Kdérner haben Gréfien
von bis zu 100 pum. Die sichtbaren Kontrastunterschiede im Sekundirelektronen-
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Abb. V.5: Sekundarelektronenbild einer reinen, polykristallinen Kupferoberflache, aufgenommen mit 577 V
unter einem Einfallswinkel von 68° zur makroskopischen Oberflachennormalen. Die einzelnen Korner sind
durch den kristallinen Kontrast und unterschiedlicher Neigung zum Sekundarelektronendetektor erkennbar.
Der mit einem roten Kreis markierte Bereich wird noch weitergehend untersucht. Die schwarzen Flecke
sind Verunreinigungen auf der Oberflache.
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Abb. V.6: Beugungsbilder von verschiedenen Kérnern der polykristallinen Oberflache. Alle LEED Bilder
sind bei identischer Proben- und Detektorposition gemacht worden. In 4 sind die Positionen der einzelnen
LEED Bilder auf der betrachteten Oberflache markiert. Alle Bilder sind mit 577 V unter einem Einfallswinkel
von 68° zur makroskopischen Oberflaiche gemacht worden. In die LEED Bilder sind die errechneten
Beugungsbilder eingefligt, die benutzt wurden, um die Reflexe zu identifizieren. Weitere Informationen im
Text.
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bild haben ihre Ursache in der unterschiedlichen Neigung der Einzelkristallite zum
Detektor. Bei einer Neigung der makroskopischen Oberflichenormalen von 68° zum
einfallenden Elektronenstrahl, macht eine Variation der mikroskopischen Oberfldche
von nur 4° einen Unterschied von ca. 17% im Elektronenyield aus. Uber die exakte
Verdrehung oder eine Neigung der Oberflichen der einzelnen Kdrner gegeneinander
kann auf diese Weise jedoch keine Aussage gemacht werden. Von den niedrig
indizierten Kupferoberflichen ist bekannt, dass sie keine Uberstrukturen ausbilden.
Allerdings ist in neuen Untersuchungen nachgewiesen worden, dass es leichte Verzer-
rungen der Oberfliche um etwa 1% der Gitterkonstante gibt [61; 62], was jedoch mit
dem Raster LEED Mikroskop nicht nachgewiesen werden konnte, da die Verschiebung
der Beugungsreflexe durch diese 1%ige Verzerrung kleiner ist, als das Winkelauflo-
sungsvermogen des LEED Detektors.

Der mit dem roten Kreis gekennzeichnete Bereich in Abb. V.5 ist in Abb. V.6 vergro-
Bert dargestellt. Von den unterschiedlichen Koérnern sind Beugungsbilder bei gleich-
bleibender Detektorposition aufgenommen worden. Die Beugungsbilder sind mit
berechneten Beugungsbildern von niedrig indizierten Kupferoberflichen verglichen
worden, so dass den einzelnen Kornoberflaichen Kristallstrukturen zugeordnet
werden konnten, die in Tab. V.1 aufgelistet sind. AuBerdem ist mit der Bestimmung
der Kristallstruktur die Position der (00)-Reflexe zueinander bestimmt worden, so
dass Aussagen iiber die Verkippung, Verdrehung und Orientierung der einzelnen Korn-
oberfldchen gegeneinander gemacht werden konnten. Auch diese Ergebnisse sind in
Tab. V.1 aufgelistet.

K . Winkel zwischen der mikro- Verdreh d
orn mit ) . skopischen und der makrosko- erarehung des
LEED Kristallorientierung . . Korns in Bezug
. pischen Oberflachennormalen

Bild Nr.: auf Korn 3

0 @
1 (100) (2,7 1)° (1,1 +£1)° (71 £ 4)°
2 (110) (-2,8 £ 1)° (1,1 £ 1)° (54 £ 4)°
3 (100) (0,7 £ 1)° (-0,4 £ 1)° (0 £ 0)°
5 Nur (00)-Reflex erkennbar (3,2 +1)° (-2,4 £ 1)° -
6 (110) (-3,8 £ 1)° (0,6 £ 1)° (88 £ 4)°

Tab. V.1: Zuordnung der Kérner anhand der Beugungsbilder aus Abb. V.6

Hieraus ldsst sich ein dreidimensionales Bild der Oberfliche errechnen, das die
Kristallstruktur an den Oberflichen der einzelnen Korner enthdlt und in Abb. V.7
dargestellt ist. AFM-Aufnahmen (Atomic Force Mikroscope) von vergleichbaren
Gebieten der Oberfliche haben gezeigt, dass die Ubergiinge zwischen den Kornern
nicht so scharf sind wie in Abb. V.7 dargestellt, sondern abgerundet. Dennoch sind
Hohenunterschiede von einigen 100 nm auf einer Strecke von wenigen 100 nm zu
erkennen. Zwei der Korner, 1 und 3, haben eine fcc(100) Oberfliche, Korn 2 und 4
haben eine fcc(110) Oberflache. Bei Korn 5 konnte die Oberflache nicht bestimmt
werden.
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Abb. V.7: Dreidimensionale Rekonstruktion der Oberflache aus Abb. V.6 inklusive der Kristallorientierung
der Einzelkérner. Dem unteren Korn konnte keine Kristallorientierung zugeordnet werden, da nur der
(00)-Reflex zu erkennen war.

Von demselben Gebiet, das in Abb. V.5 markiert worden ist und von dem die
unterschiedlichen Beugungsbilder in Abb. V.6 stammen, sind unterschiedliche
Verteilungsbilder aufgenommen worden, bei denen Reflexe unterschiedlicher Korner
zur Kontrastbildung genutzt wurden. Diese sind in Abb. V.8 dargestellt. Zum Vergleich
mit den Verteilungsbildern mit Beugungskontrast ist das Veteilungsbild mitSekundar-
elektronenkonrast desselben Ausschnitts in Abb. V.8 b 1 abgebildet. Der Sekundair-
elektronendetektor steht bei der Aufnahme dieses Bildes auf der Probenoberfliche
abgewandten Seite, ebenso wie in Abb. V.8 a dargestellt. Verteilungsbilder mit
Beugungskontrast werden aufgenommen, indem der LEED Detektor so positioniert
wird, dass ein Beugungsreflex von einem Punkt der Oberfldche aus genau in das mittig
im LEED Detektor montierte Channeltron féllt und dann der Elektronenstrahl iiber
die Probe gerastert wird. Jedes Mal, wenn die Beugungsbedingung erfiillt ist, die bei
der Ausrichtung des LEED Detektors herrschte, wird der entsprechende Punkt auf
der Probe hell, ansonsten dunkel abgebildet. Eine schematische Visualisierung dieser
Methode ist in Abb. V.8 a dargestellt. Bei den Verteilungsbildern mit Beugungskon-
trast, die in Abb. V.8 b 2 bis 4 abgebildet sind, ist jeweils der (00)-Reflex eines
anderen Korns zur Kontrastbildung genutzt worden. Damit werden nicht im eigent-
lichen Sinne unterschiedliche Beugungsbedingungen zur Kontrastbildung genutzt,
sondern die unterschiedlichen Orientierungen der mikroskopischen Oberfldchen. Im
Sekundéirelektronenbild in Abb. V.8 b 1 sind die unterschiedlichen Ko6rner markiert,
von denen die Reflexe zur Kontrastbildung in Abb. V.8 b 2 bis 4 genutzt wurden. In
den Verteilungsbildern 2 bis 4 ist nicht der zu erwartende schwarz-weill Kontrast zu
erkennen, den die Idee der Verteilungsbilder mit Beugungskontrast vermuten ldsst.
Vielmehr sind in Abb. V.8 b 2 bis 4 fiinf bis sechs verschiedene Graustufen zu erkennen.
Das Korn 3 ist sogar in allen drei Verteilungsbildern mit Beugungskontrast hell,
wiahrend in allen drei Bildern Korn 1 und 5, nach der Benennung von Abb. V.6, dunkel
sind. Nur Korn 2 und 5 vertauschen in Abb. V.8 b 2 und 4 ihre Helligkeit, wobei
das jeweils andere Korn jedoch nicht schwarz wird sondern grau bleibt. Das liegt in
der Ausdehnung der Reflexe und dem Offnungswinkel des Channeltrons begriindet.
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Abb. V.8: Verteilungsbilder, bei denen die Intensitat eines Beugungsreflexes bei 577 V als Kontrastmecha-
nismus verwendet wurde. Bei a) ist die Methode, mit der die Verteilungsbilder aufgenommen wurden, noch
einmal zur Erinnerung schematisch dargestellt. Unter b) sind Bilder mit unterschiedlichen Kontrastmecha-
nismen abgebildet. Bild 1 wurde mit dem Sekundarelektronendetektor aufgenommen. Die gelben Punkte
zeigen die Korner an, von denen Reflexe zur Kontrastbildung bei 2, 3 und 4 verwendet wurden. Auch bei

Bild 2 und 4 ist das Korn von 3 immer noch hell, jedoch ist die Helligkeit der rechten Kérner bei 2 und 4
vertauscht.
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Der LEED Detektor wird so justiert, dass ein Reflex eines bestimmten Korns zentrisch
in das Channeltron fillt. Wenn ein Reflex eines anderen Korns nur wenig gegeniiber
dem urspriinglichen Reflex verschoben ist, fillt seine Flanke immer noch in das Chan-
neltron. Das andere Korn erscheint grau. Allerdings unterscheidet sich nicht nur die
Position der Reflexe voneinander, sondern auch ihre Intensitdt. Wenn auf einen Reflex
mit schwacher Intensitdt justiert wird und nur wenig daneben ein Reflex mit grofler
Intensitdt liegt, dann kann es sein, dass das Korn des Reflexes mit groBer Inten-
sitdt heller abgebildet wird, als das Korn des Reflexes auf den justiert wurde. Fiir
Abb. V.8 b 2 bedeutet das: Der Reflex aus Gebiet 4 ist dicht neben dem Reflex aus
Gebiet 2, so dass Gebiet 4 heller ist, als die Gebiete daneben. Zusétzlich ist die
Intensitdt des Reflexes von Korn 3 so grof3, dass Korn 3 vergleichbar hell ist wie
Korn 2. Wenn die Intensitidt eines Reflexes groB3 ist, werden mehr Strukturen in
dem jeweiligen Gebiet sichtbar. So ist in Abb. V.8 b 3 eine linienartige Struktur im
Gebiet 3 erkennbar, die auf eine leichte Facettierung der Oberfldche hinweist. In
Abb. V.8 b 4 ist zu erkennen, dass in Gebiet 4 zwei unterschiedlich helle Regionen
vorliegen, die weder im Sekundérelektronenbild noch in Abb. V.8 b 2 erkennbar sind.
Das laterale Auflosungsvermodgen bei den Verteilungsbildern mit Beugungskontrast
unter den Bedingungen von Abb. V.8 b betrdgt ca. 200 nm.

V.3 Untersuchungen von Kupfer auf Fe(100)

Ein gutes Beispielsystem, um sowohl die Abbildungseigenschaften als auch die
ortsaufgeloste Beugung zu demonstrieren, ist Kupfer auf Fe(100). Von Unguris et
al. [63] ist beobachtet worden, dass beim Wachstum von Kupfer auf einem nicht
durch Ionendtzen gereinigten, sondern nur durch Heizen pridpariertem Eisenwhisker,
nur ein bis zwei Monolagen epitaktisch aufwachsen, und sich weiteres Kupfer in
bis zu 4 um? groBen Kristalliten sammelt. Diese Inseln sehen aus wie Pyramiden
ohne Spitze, was auf Kristallwachstum hinweist. Die Wiskeroberfldche darf nicht
durch Tonenédtzen gereinigt werden, da sonst die Beweglichkeit des Kupfers so grof
wird, dass die Inseln nur noch an den Réindern der Whiskeroberfliche wachsen,
aber nicht mehr darauf. Unguris et al. sprechen von einer freien Weglidnge des
Kupfers auf der ungedtzten Oberfliche bei Raumtemperatur von einigen 100 pm,
was das Wachsen der Inseln erst ermdglicht. Bei dieser Materialkombination haben
Substrat und Film nicht nur unterschiedliche Kristallstrukturen, Eisen bcc bzw.
Kupfer fcc, sondern auch noch stark unterschiedliche Atomabstdnde in der (100) Ebene
(Fe: 0,286 nm; Cu: 0,256 nm), was einer Gitterfehlpassung von etwa 10% entspricht.

Die hier verwendeten Eisenwhisker sind ca. 1 Jahr lang nach ihrer Herstellung an Luft
gelagert worden. Auf ihrer Oberfliche waren mit einem Rasterelektronenmikroskop
keine Verunreinigungen erkennbar; dennoch waren die entsprechenden LEED Bilder
von einer nicht priparierten Oberflache so diffus, dass keine Reflexe erkennbar waren,
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abgeschwachte Reflexe

Abb. V.9: Beugungsbild von einem Fe(100) Whisker bei 553 V unter ca. 60°. Die Reflexe sind mit Hilfe von
berechneten Beugungsbildern identifiziert worden. Eine Zuordnung der Reflexe ist schwieriger als bei dem
Platineinkristall, da sich zum einen der Einfallwinkel der Elektronen nicht so gut bestimmen lasst, weil die
Montage des Whisker nicht so exakt mdglich war wie bei dem Einkristall, und da zum anderen auch Reflexe
mit stark reduzierter Intensitat vorliegen. So ist zwischen den beiden oberen Reflexen direkt Uber dem Loch
ein schwacher Reflex zu erkennen, der dem (1 1)-Reflex zugeordnet werden kann.

was auf eine diinne amorphe Oxidschicht hinweist. Erst nach 210 Minuten Ionenétzen
mit 1000 eV Argonionen bei einem Strom von 1,5 pA/cm? und 180 Minuten Heizen
auf ca. 800 K ordnet sich die Oberfliche ausreichend fiir ein LEED Bild, wie in
Abb. V.9 dargestellt. Die Zuordnung der Reflexe in Abb. V.9 ist deutlich schwieriger
als bei dem Platineinkristall. Der Eisenwhisker ist eine diinne Nadel, die nicht defor-
miert werden darf. Deshalb wurde die Nadel nur an einem Ende auf dem Probenhalter

festgeklemmt. Dadurch ist es schwierig, die Oberfliche des Whiskers parallel zu
- 5" ? ; g

#

Abb. V.10: Sekundarelektronenbild bei 750 V eines diinnen Kupferfiimes auf einem Fe(100) Whisker. Der
Untergrund zwischen den Kristalliten ist (28 + 4) nm dick. Das Bild ist bei senkrechtem Einfall aufgenom-
men. Es sind deutlich Objekte zweier unterschiedlicher GréRenordnungen zu erkennen. Zum einen die 50
bis 300 nm kleinen Inseln, wie auch bei der 48 nm dicken Kupferschichtin Abb. V.11 zu sehen, zum anderen
die auch von J. Unguris et al. gefundenen Kristallite mit 1 bis 4 um? Flache.
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dem Probenhalter auszurichten. Zudem neigte sich die Nadel vom Probenhalter weg.
Wegen dieser Befestigung konnte der genaue Einfallswinkel weder in Kipprichtung
noch senkrecht dazu bei diesem Experiment eindeutig bestimmt werden. Aulerdem sind
bei den Bedingungen unter denen Abb. V.9 aufgenommen wurde, das hei3t Einfalls-
winkel von ca. 60° und 553 eV Elektronenenergie, der (1 1)- und der (1 -1)-Reflex
durch Interferenz der Elektronenwellen an tiefer liegenden Atomen abgeschwécht.

Ty e vy

2000 V, unter senkrechtem Einfall aufgenommen. Die Oberflache ist nicht eben, sondern mit einer Vielzahl
von Inseln bedeckt, die zwischen 50 und 300 nm Kantenlange haben.

Es wurden zwei Kupferschichten mit unterschiedlichen nominellen Dicken abseits
der Kristallite -einmal entsprechend einer Schichtdicke von (28 £ 7) nm und einmal
(48 = 11) nm, die Dicke wurde mit energiedispersiver Rontgenspektroskopie
(EDX - Energy Dispersive x-Ray Analysis) vermessen- auf zwei verschiedenen
Eisenwhiskern bei Raumtemperatur und einem Druck kleiner 5107 Pa aufgebracht.
Der Eisenwhisker mit der diinneren Schicht war dabei zuvor pridpariert worden, so
dass Beugungsbilder von seiner Oberfliche aufgenommen werden konnten, wie
in Abb. V.9 abgebildet ist. Der andere mit der 48 nm dicken Schicht ist wie von
Unguris et al. beschrieben, nicht vorbehandelt worden. Auf beiden Whiskern sind die
von Unguris beschriebenen Kristallite gefunden worden, allerdings nicht gleichméBig
iber die Oberfldache verteilt, sondern nur in kleinen Gebieten des Whiskers. Abseits
der Kristallite sind auf beiden Whisker auch eine Struktur kleinerer Inseln von 50 bis
300 nm Kantenldnge, also einer Grofle kleiner 0,1 um? zu erkennen. Die Strukturen
sind in Abb. V.10 fiir die 28 nm Schicht zusammen mit einigen der groen Inseln und
in Abb. V.11 fiir die 48 nm Schicht fern der Kristallite abgebildet. Durch die Struktur
der Inseln erklért sich auch der grof3e Fehler bei der Schichtdickenbestimmung, weil
die Inseln nicht gleichméBig dick sind und kleiner als die laterale Auflésung von
ca. 200 nm des zur Schichtdickenbestimmung verwendeten EDX-Gerites.
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Abb. V.12: AFM Aufnahmen der feinen Kupferstruktur auf einem Eisenwhisker bei Schichtdicken von
48 nm (a) und 28 nm (b). Die Farben enthalten Héheninformationen. Bei der dickeren Schicht sind die
Inseln bereits an der Basis zusammengewachsen, wahrend bei der 28 nm Schicht noch deutlich glatte

Bereiche zwischen den Inseln erkennbar sind. Die Hohenmodulation und die Strukturgrof3e bei der
48 nm Schicht ist deutlich kleiner als bei der 28 nm Schicht.

2.1 pm

850.0 nm
b)

1 1
3.3 im 0.0 3.3 pm

Abb. V.13: AFM-Aufnahmen von groRen Kristalliten auf einer 48 nm (a) und einer 28 nm (b) dicken
Kupferschicht auf einem Eisenwhisker. Beide Kristallite zeigen eindeutige Facetten. Im Hintergrund von a)
ist deutlich die feine Granulierung von Abb. V.12a zu erkennen wahrend bei b) die Ebenen im Untergrund
und die diskreten kleinen Inseln zu erkennen sind. Bei der rot umrandeten kleinen Insel in (b) sieht man die
einsetzende Facettierung. Bei beiden grof3en Inseln sind die Dachflachen nicht parallel mit dem Untergrund
und die Seitenflachen haben keine einheitlichen Winkel zum Untergrund. Der Kristallit in a) ist (3,4£0,1) um?
gro und ca. 1 um hoch; der Kristallit in b) ist (0,86£0,1) um? grof und ca. 390 nm hoch.
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Unterschiede in der feinen Struktur zwischen den Kristalliten bei der 48 nm und der
28 nm dicken Schicht werden erst bei AFM-Aufnahmen mit nur einigen nm Aufldsung
deutlich, wie sie in Abb. V.12 abgebildet sind. Bei der 48 nm dicken Kupferschicht
sind eine Vielzahl von an den Basen zusammengewachsenen kleinen Inseln sichtbar,
die die gesamte Oberfliche bedecken. Die Inseln zeigen keine Ordnung in ihrer
Positionierung, haben Durchmesser zwischen 50 und 200 nm und sind je nach Fléche
zwischen 5 und 30 nm hoch. Bei der 28 nm Schicht sind dagegen diskrete Inseln
erkennbar, zwischen denen Areale mit nur geringer Hohenverdnderung von weniger
als 5 nm liegen. Auch hier zeigt die Verteilung der kleinen Inseln keine Ordnung.
Die Inseln haben Durchmesser zwischen 100 und 400 nm, ihre HOhen variieren
je nach Ausdehnung der Insel zwischen 15 und 85 nm. Auch wenn die Inseln der
28 nm Schicht deutlich gréBer sind als die der 48 nm Schicht, haben sie nicht die wohl
definierten Seitenflachen der ca. 1 um? groBen Inseln, sondern haben eher eine ovalen
Querschnitt. Je groBer eine Insel jedoch wird, desto eher ist eine beginnende Facet-
tenbildung erkennbar.

Wie bereits erwéhnt, sind die ca. 1 pm? groBen Kristallite nicht gleichméBig auf
dem Eisenwhisker verteilt. Die Kristallite treten in Bereichen des Whiskers auf,
an denen dieser gebogen ist, nahe der Spitze oder an &hnlichen Bereichen, an
denen verstarkt Fehler in der Oberflachenstruktur auftreten. Die GroBe der Kristal-
lite hidngt von ihrer Anzahl pro Fliche ab. Da die Ubergéinge zwischen Gebieten
mit und ohne Kristalliten kontinuierlich sind, kann eine sehr grole Spannweite von
KristallitgroBen betrachtet werden. In Abb. V.13 sind AFM-Aufnahmen zweier Kristal-
lite unterschiedlicher Grofle abgebildet. Der groBere Kristallit mit (3,44+0,1) pm? in
Abb. V.13 a stammt von der 48 nm Schicht und ist in einem Bereich mit nur sehr
wenigen Kristalliten aufgenommen worden. Abseits des Kristallits ist deutlich die feine
Struktur des Untergrunds zu erkennen, wie er auch in Abb. V.12a abgebildet ist. Der
Kristallit in Abb. V.13 a ist im Gegensatz zu dem nur (0,86+0,1) um? groBen Kristallit
in Abb. V.13 b nicht viereckig. Es hat aber, genau wie auch der kleinere Kristallit,
glatte Seitenfldchen, die gegeneinander geneigt sind. Die Dachfldche ist nicht parallel
zum Untergrund, sondern schlieft mit diesem einen Winkel von ca. (6+1)° ein. Der
Kristallit hat eine Hohe von ca. 1 um. Die Facettierung der Kristallitoberflache ldsst
auf kristallines Wachstum in seinem Inneren schlieen, das jedoch zumindest nahe
seiner Oberfliche nicht mit LEED bestidtigt werden konnte. Noch deutlicher ist die
Facettierung bei dem kleineren der beiden Kristallite, das in Abb. V.13 b abgebildet
ist und eine Flache von (0,86+0,1) um? bedeckt und ca. 390 nm hoch ist. Der Kristallit
in Abb. V.13 b hat einen viereckigen Grundriss, wie man bei einem kubischen Gitter
erwarten wiirde, und deutlich sichtbare Facetten. Die Dachfldche des Kristallits in
Abb. V.13 b ist zweigeteilt, allerdings ist keine der beiden Teilfldchen parallel zum
Untergrund, genauso wie die Seitenflichen keinen einheitlichen Winkel mit dem
Untergrund einschlieBen. Die Winkel der Facetten untereinander geben keine Hinweise
auf niedrig indizierte Kristalloberfldchen, sondern scheinen eher willkiirlich.
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Der feinere Untergrund bei der 48 nm dicken Kupferschicht kann auch in der Prépara-
tion des Eisenwhiskers begriindet liegen. Im Gegensatz zu dem Whisker bei der 28 nm
Schicht ist der Whisker der 48 nm Schicht vor dem Aufwachsen des Kupfers sowohl
durch Ionenédtzen als auch durch Heizen behandelt worden, so dass seine Oberfliche
wohlgeordnet war. Es wire also denkbar, dass abseits der Kristallite von Beginn an
mehr kleine Inseln gewachsen sind und dass sich nie die bei der diinneren Schicht
beobachtete Struktur, wie sie in Abb. V.12 b abgebildet ist, ausgebildet hat. Unabhéngig
vom Untergrund sind jedoch auf beiden Whiskern die Kristallite in Regionen mit hoher
Storstellendichte gewachsen. Die Struktur mit Kristalliten an Storstellen umgeben
von kleinen Inseln ist in beiden Fillen sogar so stabil, dass [onenédtzen und Heizen sie
nicht zerstéren kdnnen.

In der Umgebung der Kristallite in Abb. V.13 b sieht man eine grofe Anzahl von
kleineren Inseln, die, wie schon in Abb. V.12 b gezeigt, von Fliachen vergleich-
barer Hohe getrennt sind. Bei der groften der kleinen Inseln des Untergrundes in
Abb. V.13 b, die mit einer roten Umrandung markiert ist, sicht man den Beginn der
Facettierung. Die im Bild obere Hilfte der Insel zeigt bereits Facetten, wiahrend die
untere noch rund ist. Diese Insel hat eine Flache von ca. (0,1+£0,05) pm? und eine
Hohe von ca. (75+8) nm. Insgesamt treten Facettierungen erst ab einer Inselgréf3e von
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Abb. V.14: Hohe der Kristallite gegen ihre Flache. Ein linearer Zusammenhang ist deutlich erkennbar.
Far die lineare Anpassung gilt Hohe[nm]=(178+13)+(234+19) GroRe[um?]. Die Inseln zeigen erst ab einer
GroRe von ca. 0,2 um? Facetten. Es wurden nur Inseln mit Facetten fiir die Anpassung bericksichtigt.
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ca. 0,2 pm? auf. Vorher haben die Inseln meist eine ovale Form. Die Hoéhe der
Kristallite hdngt linear mit ihrer Grof8e zusammen, wie in Abb. V.14 dargestellt. Fiir
die Hohe der Kristallite gilt Hohe[nm]=(178+13)+(234+19)KristallitgroBe[pm?]. Fiir
den Graphen sind ca. 30 Kristallite verteilt auf einer Flache von 900 pm? auf der 28 nm
Schicht mit AFM vermessen worden. Wenn die Inseln kleiner als 0,2 pm? sind, nimmt
auch ihre Hohe schnell ab.

Ein aus sechs Einzelaufnahmen zusammengesetztes Beugungsbild der 48 nm dicken
Kupferschicht abseits eines Kristallits ist in Abb. V.15 abgebildet. Das Beugungsbild
ist dabei von einer zu Abb. V.11 dquivalenten Region abgebildet worden. Der Elektro-
nenstrahl, der fiir die Beugung verantwortlich ist, hat dabei einen Durchmesser von
ca. 200 nm und ist damit groBer als die Ausdehnung der kleinen Inseln, die in Abb. V.11
zu sehen sind. Die beobachteten Reflexe in Abb. V.15 der dicken Kupferschicht
passen am besten zu einer Kupfer fcc(110) Oberflache. Der (1 0)-, (1 -1)- und der
(1 -2)-Reflex sind blau eingezeichnet; sie sind auch bei der 28 nm dicken Kupfer-
schicht zu beobachten. Unerwarteterweise waren Beugungsbilder von den Facetten

Abb. V.15: Zusammengesetztes LEED Bild bei 553V von einer 48 nm dicken Kupferschicht auf einem
Fe(100) Whisker. Die Oberflache ist mit Hilfe theoretischer Beugungsbilder als eine Cu(110) Oberflache
identifiziert worden, da alle anderen in Frage kommenden Symmetrien, also fcc Cu(100), fcc Cu(111),
bce Cu(100), bee Cu(110) und bee Cu(111) schlechter zu den Messdaten passen, als die fcc Cu(110) Ober-
flache. Die drei blauen Reflexe sind auch bei diinneren Schichten in Abb. V.13 zu sehen.
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Abb. V.16: Beugungsbild der 28 nm Kupferschicht mit 750 V unter 60° Einfallswinkel. Links oben ist das
Sekundarelektronenbild eines ca. 1um? grof3en Kristallits gezeigt, bei dem zur Fiihrung der Augen Hilfs-
linien eingezeichnet sind. Der rote Punkt unter dem Kristallit ist der Punkt, an dem das Beugungsbild
aufgenommen wurde. Beugungsbilder von dem Kristallit haben die gleiche Verteilung und Form der
Reflexe, jedoch noch geringere Intensitdt. Rechts oben ist das originale schwarzweil3 Beugungsbild
gezeigt. Bei dem groflen Beugungsbild in der Mitte sind die Graustufen in einen Farbkontrast umgewandelt.
Die drei Reflexe entsprechen den in Abb. V.15 blau gekennzeichneten (1 0)-, (1 -1)- und der (1 -2)-Reflexen.
Der (00)-Reflex ist links unterhalb des Beugungsbildes. Auch wenn die Reflexspitzen rund oder zumindest
oval sind, ist die Basis der Reflexe viereckig. Das ist sowohl auf als auch neben dem Kristallit an allen
Beugungsreflexen zu beobachten.

des Kristalliten und dem Untergrund nur durch die Intensitédt, nicht aber durch die
Verteilung und Form der Reflexe zu unterscheiden, auch wenn die Facetten niedrig
indizierte Kristalloberflichen vermuten lassen, die vom Untergrund verschieden sind.
Dabei ist es gleichgiiltig, ob die Beugungsbilder von der Dachflache der Kristallite
oder von deren Flanken aufgenommen werden. Die Reflexe der 28 nm dicken Kupfer-
schicht zeigen noch eine weitere Besonderheit, weshalb in Abb. V.16 ein Beugungsbild
abgebildet ist, das in unmittelbarer Nihe zu einem Kristallit aufgenommen worden ist.
Die drei in Abb. V.16 erkennbaren Reflexe entsprechen den (1 0)-, (1 -1)- und
(1 -2)-Reflexen einer Kupfer fcc(110) Oberfldche. Um die Besonderheit der Reflexe
besser sichtbar zu machen, ist der Graustufenkontrast in Farbkontrast umgewandelt
worden. Es ist zu beobachten, dass die Querschnitte der Reflexspitzen zwar elliptisch
sind, die Sockel der Reflexe jedoch einen viereckigen Querschnitt haben.
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AulBlerdem ist zu erkennen, dass der Hintergrund im Vergleich mit den Beugungsre-
flexen heller ist, als bei dem Platinkristall in Abschnitt V.1. Z.Q. Wang et al. [64]
und H. Li [65] berichten iiber ein zunehmend diffuses LEED Bild mit zunehmender
Kupferdicke auf Fe(100). Dabei hat Z.Q. Wang Kupfer auf einer hochreinen Fe(100)
Oberfliche wachsen lassen und entdeckt, dass bis zu einer Dicke von 12 Monolagen
(also 1,68 nm) das Kupfer weder eindeutig mit der durch das Eisen induzierten
bee-Struktur noch mit der eigenen fcc-Struktur wichst, sondern dass das Kupfer in
einer Mischphase aus amorphem und bcc Kupfer vorliegt. Es wurde dabei allerdings
auch nichts von Inselbildung berichtet. Da die Kristallstruktur des Kupfers nicht
eindeutigist, sindauch die Beugungsbedingungennichteindeutig, was zu einem diffusen
Hintergrund fiihrt. Diese Eigenschaft und die limitierte Zdhlrate des hier verwendeten
LEED Detektors machenesschwer, die Kristallstruktur der Kristallite aufder Oberflache
zu bestimmen.

Die viereckigen Sockel der ansonsten ovalen Reflexe in Abb. V.16 lassen sich mit einer
Beobachtung von L.A. Bruce und H. Jaeger [66] erkldren, die Kupfer auf Ag(100) aufge-
wachsen haben. Auf Ag(100) mit einem Abstand der Atome in der Oberfldche von 0,288 nm
wiéchst das Kupfer in bee-Struktur auf, genau wie bei Fe(100) mit einem Atomabstand von
0,286 nm. Die Kupferoberfliche ist bei Schichtdicken von weniger als 10 nm zwar voll-
stindig geschlossen, aber nicht eben. Es sind zwei Arten von Strukturdominen entwickelt,
die entweder parallel zur [110]- oder zur [1-10]-Richtung des Silbers liegen, 6 bis 7 nm breit
sind und bis zu einige 10 nm Lénge erreichen, bis sie von einer anderen Doméne unterbrochen
werden. Damit sind die Strukturdoménen kleiner als die ca. 100 nm Auflésungsvermdgen
des Raster LEED Mikroskops und auch kleiner als die Kohirenzlinge. Aus der Uberla-
gerung der Beugung an den nicht einheitlich groen Strukturdomdnen entstehen dann die
Vorhofe der Reflexe, die die viereckige Symmetrie der Strukturdoménen widerspiegeln.

Abb. V.17: Zweidimensionale Darstellung der Strukturveranderung einer 13 Atomlagen dicken bcc
Kupferschicht auf Ag(100) nach B.M. Ocko et al. [67]. Die Kupferschicht zerfallt in orthorhombische (A und
B), und kubische Gebiete (C und D). Die geneigten Oberflachen haben eine Breite von ca. 6 nm, einige
10 nm Lange und sind gegenliber der makroskopischen Oberflache um ca. 2° geneigt.
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Eine Erkldrung fiir das Entstehen der Strukturdomidnen von Kupfer auf Ag(100) hat
B.M. Ocko et al. geliefert [67]. Ocko et al. haben beobachtet, dass sich bei Kupfer-
schichten, diedickersindals 11 Atomlagen, abwechselnd orthorhombische und kubische
Gebiete ausbilden. Eine zweidimensionale Darstellung des strukturellen Aufbaus der
Kupferschichten ist in Abb. V.17 abgebildet. Ein orthorhombisches Gitter hat eine
quaderformige Grundzelle mit einer quadratischen Grundfliche und einer Hohe, die
grofBer ist als die Kanten der Grundflidche. Bei den orthorhombischen Gebieten sind die
jeweiligen Hohen der Grundzellen rechtwinklig gegeneinander verkippt, so dass die
Netzebenen der kubischen Regionen gegeneinander geneigt sind, was auch an der Ober-
flaiche erkennbar ist. Die einzelnen geneigten Gebiete sind ca. 6 nm breit, einige 10 nm

lang und entsprechen damit den Domaénen, die L.A. Bruce und H. Jaeger gefunden
haben [66].

Epitaktisches Wachstum von Kupfer auf Eisen ist durch die unterschiedliche Kristall-
struktur und die starke Abweichung der Gitterkonstanten zwischen Substrat und Film
erschwert. Kupfer hat bei Raumtemperatur fcc-Struktur mit einer Gitterkonstante von
0,362 nm, Eisen dagegen hat bcc-Struktur mit einer Gitterkonstante von 0,286 nm.
Durch das Wachsen auf einer anderen Kristallstruktur kann jedoch auch das Wachstum
in fremden Kristallstrukturen unterstiitzt werden. So ist bekannt, dass Kupfer mit bcc-
Struktur sehr wohl epitaktisch auf einer Fe(100) Oberfldche wachsen kann [68]. Jedoch
wurde die bce-Phase noch nicht direkt auf einem Eisenwhisker beobachtet, insbeson-
dere nicht auf einem nur durch Heizen pridpariertem Whisker mit seiner im Vergleich
zu einer préparierten reinen Eisenoberfliche hohen Anzahl von Storstellen, die das
Wachstum der von Unguris et al. [63] beobachteten Kristallite unterstiitzen sollen.
Weiter haben verschiedene Autoren [62; 65; 69-72] beobachtet, dass das Kupfer zwar
bei kleinen Dicken von unter 20 Atomlagen in bce-Struktur auf reinen Fe(100) Ober-
flachen aufwéchst, dann aber iiber eine bct-Zwischenphase zu seiner fcc-Struktur
wechselt. Bei dem Wachstum von Kupfer auf Ag(100) ist von Bruce und Jaeger
[66] beobachtet worden, dass das Kupfer ab einer Filmdicke von mehr als 10 nm in
fcc-Struktur vorliegt und zwar mit (100)- und (110)-Oberfldchen. Silber und Eisen
habenbei Raumtemperaturzwarunterschiedliche Gitterstrukturen, aberdie Abstdnde der
ndchsten Nachbarn ihrer (100)-Oberflichen liegen bei 0,288 nm fiir Silber und 0,286 nm
bei Eisen und beide Oberflichen bilden ein Quadratmuster, so dass sich Kupfer auf
Eisen dhnlich verhalten wird wie auf Silber. Damit wéiren sowohl die (100)- als auch
die (110)-Oberfldche fiir das Kupfer zu erwarten. Ein Vergleich der Messdaten in
Abb. V.17 mit berechneten Beugungsbildern niedrig induzierter Kupferoberflachen
mit den Parametern des Experiments ergibt, dass die Kupfer fcc(110) Oberfliche am
besten mit den Daten iibereinstimmt.

J. Unguris et al. [63] haben bei dem Wachstum von Kupfer auf nur geheiztem Eisen-
whisker beobachtet, dass das Kupfer nur in den ersten beiden Atomlagen epitaktisch
lagenweise wichst. Wenn mehr Material aufgebracht wird, entstehen rechteckige
Kristallite mit einer Grofe von bis zu 4 pm?. Abseits der Kristallite ist bei J. Unguris
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[63] keine Struktur erkennbar. Alles Material wiachst entweder in einer ein bis zwei
Atomlagen dicken Schicht auf oder steckt in den Kristalliten. Das wurde mit sehr
groflen freien Weglidngen von einigen 100 pm des Kupfers an der Oberfldche erkléart.

Die Kanten der Kristallite sind parallel zu den Kanten des Whiskers, also entlang den
{100}-Richtungen.

Zusammenfassend entsteht folgendes Bild von dem System Kupfer auf Eisenwhisker:

Sowohl Heinrich et al. [68] an bce Eisen, als auch Ocko et al. [67] an Ag(100) haben
beobachtet,dassdieersten 10 Atomlagen Kupferepitaktischinbcc-Strukturwachsen. Unguris
et al. [63] behaupten dagegen, dass nur etwa zwei Atomlagen auf einem nicht durch
Ionendtzen gereinigten Eisenwhisker epitaktisch wachsen, und alles weitere Mate-
rial im Anschluss so frei beweglich ist, dass sich an Wachstumskeimen dreidimensio-
nale Inseln bilden. Darin liegt ein Widerspruch. Entweder korrespondiert das Kupfer
mit der Kristallstruktur des Eisenwhiskers, dann gibt es keinen Grund warum nur
zweil Atomlagen epitaktisch wachsen sollten und nicht 10 oder mehr Atomlagen, wie
es von Heinrich et al. beobachtet wurden, oder die Oberfliche des Whiskers ist so
verunreinigt, dass das Kupfer nicht an die Kristallstruktur des Eisens koppelt, woraufthin
das Kupfer wohl erst seine eigene Struktur ausbilden miisste, um anschlieend die
Objekte auszubilden. Dann wire das Wachstum der ersten Lagen Kupfer aber nicht
epitaktisch.

Sowohl Ocko et al. [67] als auch Bruce und Jaeger [66] haben beobachtet, dass sich bei
dem Wachstum von bec Kupfer auf Ag(100) rechteckige Doméinen ausbilden. Bruce und
Jaeger schrinken die Dicke, bei der das geschieht auf weniger als 10 nm ein, wobei
sowohl Cu(100) alsauch Cu(110) Oberflichen beobachtet wurden. Ockos Beschreibung
fiir das bcc Wachstum von Kupfer sagt jedoch voraus, dass sich ab einer Schichtdicke von
11 Atomlagen die Kupferschicht restrukturiert und sich kubische und orthorhombische
Doménen ausbilden. Das entspricht der Aussage von Heinrich et al. [68] auf Fe(100),
wonach sich ab ca. 10 Atomlagen eine bct/bec Mischphase ausbildet, die er mit RHEED
beobachtet hat, das, genau wie LEED, eine Informationstiefe von einigen wenigen
Atomlagen hat und deshalb auch die orthorhombischen Doménen aus dem Modell von
Ocko detektieren kann. Mit weiter zunehmender Schichtdicke geht die Kupferschicht
anschlieBend in fcc-Struktur iiber.

Unguris et al. [63] vermuten, dass die dreidimensionalen Kristallite an Storstellen des
Eisenwhiskers entstehen, die durch die Kupferschichtnicht ausgeglichen werden und so
weitere Kupferatome festhalten, wodurch es an dieser Stelle zu verstarktem Wachstum
kommt. Das begriinden sie damit, dass sich bei einem Whisker, der auch durch
Ionendtzen gereinigt wurde, die Kristallite nur an den Rédndern des Whiskers bilden.
Dabei hat Unguris nur grofle Kristallite mit Kantenldngen von ca. 1 um beobachtet,
nicht aber die kleinen Inseln wie in Abb. V.11 und V.8 mit Durchmessern von 50 bis
300 nm.
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Die eigenen Messdaten zeigen Beugungsreflexe mit rechteckiger Basis und eine
fce(110) Oberflache. Aulerdem sind neben den Kristalliten mit ca. 1 pm? Grofle noch
kleine Inseln mit Durchmessern von 50 bis 300 nm, also GroBen kleiner 0,1 um?, zu
erkennen. Die kleinen Inseln zeigen im Gegensatz zu den Kristalliten keine Facetten,
sondern haben einen ovalen Querschnitt. Bei der 48 nm dicken Kupferschicht sind die
kleinen Inseln an ihren Basen zusammengewachsen, wihrend bei der 28 nm Schicht die
Inseln durch Flachen mit geringer Hohenvarianz getrennt sind. Das legt in Verbindung
mit den Aussagen der anderen Autoren folgenden Aufbau des Systems nahe:

Das Kupfer wiachst auf Eisen in der von Ocko et al. [67] beschriebenen Weise auf, wird
jedoch von einer Kupferschicht mit fcc(110) Oberfldche iiberdeckt, die die Morpho-
logie des Untergrundes iibernimmt. Dabei ist die Beweglichkeit der Kupferatome an
der Oberflache so hoch, dass an Storstellen des Eisenwhiskers verstiarktes Wachstum
auftritt, wie von Unguris et al. [63] beschrieben. Das Wachstum erfolgt dabei genauso
wie in der Ebene, soll heillen, es bilden sich auch die von Ocko et al. [67] beschrie-
benen Strukturdoméinen aus. Allerdings tritt bei den Storstellen auf dem Eisenwhisker
verstarktes 3-D Wachstum auf, sodassdie von Unguriusetal. [63] beschriebenen Kristal-
lite entstehen. Die Facetten sind dabei jedoch keine niedrig indizierten Kristalloberfla-
chen. Die einzelnen Facetten konnen unter beliebigen Winkeln zueinander entstehen
und Beugungsbilder der Facetten zeigen genau wie auch der Untergrund eine
Kupfer fcc(110) Oberfldche. Nur die Grundflache der Kristallite richtet sich immer
noch an dem Quadratmuster des becc Kupfers aus. Konkurrierend zu dem Wachstum an
den Storstellen im Eisenwhisker kommt es bei zunehmender Materialmenge zu dem
Wachstum der kleinen Inseln, deren Ursache im Spannungsabbau liegen. Die kleinen
Inseln haben im Gegensatz zu den Kristalliten keine Facetten, wobei der Ubergang
von den kleinen Inseln zu den Kristalliten flieBend ist und bei einer GrofBe von
ca. 0,2 um? liegt. Die kleinen Inseln haben im Allgemeinen Linsenform. Neue
Kupferatome, die auf die Oberfldche treffen, haben also drei Mdglichkeiten sich
anzulagern, wobei jede der Moglichkeiten unterschiedlich wahrscheinlich ist. Als
unwahrscheinlichste Variante kann das Atom einfach irgendwo auf der Oberfliche
liegen bleiben, was auch geschieht, und die leichte Hohenvariation abseits der Inseln
in den AFM- Aufnahmen der 28 nm Schicht in Abb. V.12 b und Abb. V.13 b erklirt.
Die nédchst wahrscheinlichere Variante ist das Anlagern an einer kleinen Insel, die
aus dem Spannungsabbau resultieren. Dabei erfolgt die Anlagerung verstirkt an der
Basis, weshalb die kleinen Inseln zusammenwachsen und die Hohenvariation der 48 nm
Schicht kleiner ist als bei der 28 nm Schicht. Oder aber das Kupferatom kann sich auf
einem der Kristallite anlagern, die der groBen Beweglichkeit am meisten Widerstand
entgegenbringen. Dabei scheint es keinen Unterschied zu machen, ob das Atom sich
auf einer Seitenfldche oder auf der Dachfldche anlagert.
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Kapitel VI
Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit ist das Konzept eines Raster LEED Mikroskops
und ein Aufbau zur Realisierung dieses Konzepts vorgestellt worden. Das verwendete
Raster LEED Mikroskop besteht aus einem Rasterelektronenmikroskop mit kalter
Feldemissionskathode und einem kleinen, in drei Achsen beweglichen LEED Detektor,
der aus einem Dreigittersystem, grof3flichigen Microchannel Plates und einem dazu
passenden positionssensitiven Detektor zusammen gesetzt ist. Die Charakteristik
und Moglichkeiten der Technik sind an ausgewdihlten Probensystemen untersucht
worden.

Anhand des Beispiels einer Pt(100) Oberfliche mit 5x1 Uberstruktur ist gezeigt
worden, dass sich die Beugungsbilder des Raster LEED Mikroskops trotz schrigem
Einfalls-und Betrachtungswinkel gutmitderkinematischen Beugungstheoriebeschreiben
lassen. Die einzelnen Beugungsreflexe lassen sich eindeutig identifizieren, wenn
Primédrenergie, Einfallswinkel des primiren Elektronenstrahls und die Position des
direkt reflektierten Strahls bekannt sind. Uber die Intensitit der Reflexe kann anhand
der kinematischen Beugungstheorie jedoch keine Aussage gemacht werden. Dazu
wiren Berechnungen mit der dynamischen Beugungstheorie notwendig, die im Rahmen
dieser Arbeit aber nicht durchgefithrt wurden. An einer Probe polykristallinen
Kupfers ist die Abbildung der Oberfldche mit Beugungskontrast demonstriert worden.
Dabei wurden Beugungsbilder von verschiedenen Kristalliten aufgenommen, indem
Beugungsreflexe eines bestimmten Korns mit dem Channeltron erfasst und dann die
Intensitdtsverteilung auf der Oberfldche erfasst wurde. Dabei ist durch die gezielte
Auswahl einzelner Reflexe eine Kontrastumkehr zwischen benachbarten Kornern
erreichbar. Aus der Position der (00)-Reflexe ist auBBerdem die Neigung der unter-
schiedlichen Korner gegeneinander bestimmbar. In Verbindung mit einem Sekundére-
lektronenbild und den Beugungsbildern der Einzelkdrner ist so eine dreidimensionale
Rekonstruktion der Probenoberfliche auf einer Lidngenskala von mehreren 10 pm
inklusive atomarer Oberflichenstruktur in einigen Minuten Messzeit moglich.
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Es wurde das Wachstumsverhalten von Kupfer auf Eisenwhiskern mit Schichtdi-
cken bis zu 50 nm bei Raumtemperatur untersucht. Dabei wurden zwei voneinander
unabhingige Wachstumsmodi entdeckt, die zum einen Kristallite mit bis zu 4 um?
Grundflache und bis 1 um Hohe hervorbringen und zum anderen kleine Inseln, die
die gesamte Oberfliche bedecken und deren Fldchen kleiner als 0,1 um? sind. Auch
wenn die Kristallite deutlich Facetten zeigen, konnten ihre Seitenfldchen jedoch nicht
als niedrig indizierte Kristalloberfldchen identifiziert werden. Da das Wachstum der
Kristallite an Storstellen im Eisensubstrat erfolgt, wire ein gezieltes Platzieren der
Kristallite auf einer Oberfliche denkbar. Dazu wiren allerdings noch weitere Unter-
suchungen an dem System, insbesondere mit sehr diinnen Schichten von weniger als
etwa 5 nm notwendig, um das Wachstum der Kristallite im Anfangsstadium besser
vorhersagen zu konnen.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden jedoch auch einige Schwichen des Prototyps gefunden.
Da der Detektor nicht fest mit der Strahlquelle verbunden ist, wie in konventionellen
LEED Systemen, istdie Positionierungdes Detektorsim Bezugaufdas Beugungszentrum
von sehr grofBer Wichtigkeit fiir die Abbildungseigenschaften des LEED Detektors. Es
wurde gezeigt, dass bereits eine Abweichung von 10% vom Detektorradius zwischen
Detektormittelpunkt und Beugungszentrum die Energie des radialen Bewegungsan-
teils der elastisch gebeugten Elektronen senkrecht zur Verschiebungsrichtung um
1% der Primérenergie herabsetzt. Parallel zur Verschiebungsrichtung des Detektors
vom Beugungszentrum verdndert sich die Energie des radialen Bewegungsanteils der
gebeugten Elektronen jedoch nicht. Also variiert die Elektronenenergie iiber einen
Winkel von 90° um 1% der Primirenergie. Damit ist ein gleichmifiges Diskrimi-
nieren nichtelastischer Elektronen nicht mehr moglich. Die Diskriminatorspannung
hat sich sowohl im Betrag als auch in der Homogenitdt als ein wichtiger Parameter
des verwendeten Prototyps herausgestellt. Die maximale Zdhlrate des PSD ist
bauartbedingt beschriankt. Um zu verhindern, dass der PSD mehr Ereignisse verarbeiten
muss als er kann, wurde eine Diskriminatorspannung sehr dicht an der Primérenergie
gewidhlt. Dadurch fallen Stérungen, wie ein inhomogenes Diskriminatorfeld oder eine
Detektorfehlpositionierung, stirker ins Gewicht als bei einer Diskriminatorspannung,
die deutlich niedriger als die Priméirenergie ist. Zudem werden die Beugungsreflexe
durch das Gitter stirker aufgeweitet, je dichter Elektronenenergie und Diskriminator-
spannung beieinander liegen.

Einige grundlegende Anderungenam vorliegenden Prototypenkdnnten diese Schwiichen
beseitigen. Alswichtigsterunderster Punkt muss hierbeieine Verdnderung der Aufthingung
des LEED Detektors, wie im Kapitel IV.2.c beschrieben, genannt werden. Erst wenn der
LEED Detektor in kleinen Schritten und kontrolliert um das Beugungszentrum herum
bewegtwerdenkann, istesauchmaoglich, vollstdndige Beugungsbilder aufzunehmen und
einzelne Reflexe genauer zu nutzen, zum Beispiel fiir Intensitidtsverteilungsbilder mit
Beugungskontrast oder zur Untersuchung von Reflexprofilen. Gerade die Untersuchung
von Reflexprofilen setzt voraus, dass das Aufldsungsvermdgen des positionssensitiven
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Detektors bestmoglich ausgenutzt wird. Feinere Diskriminatorgitter kénnen dabei
den Felddurchgriff an den Gittern reduzieren und so die Zuordnungsgenauigkeit des
LEED Detektors erhohen. Ein dhnlicher Effekt, wenn auch auf anderem Wege, wird
erreicht, wenn ein positionssensitiver Detektor mit geringerer Totzeit verwendet wird.
Dadurch kann die Diskriminatorspannung deutlich niedriger als die Primérenergie
gesetzt werden, ohne dass der Detektor an sein Zéhllimit gerdt und so die Elektronen
beim Passieren der Gitter weniger abgelenkt werden. Gleiches kann mit weniger
Aufwand, allerdings auf Kosten der Zidhlstatistik auch erreicht werden, wenn der
Primérstrom besser zu regulieren wére als bisher und der positionssensitive Detektor
iber den Primérstrom ausgesteuert wiirde. Wenn der positionssensitive Detektor
ersetzt wiirde, sollte ein Loch in der Mitte des Detektors vermieden werden, da
dadurch die Interpretation des Beugungsbildes deutlich erschwert wird. Entweder sollte
das Channeltron, wenn die verarbeitbare Zihlrate eines neuen positionssensitiven
Detektors hinreichend grofl ist, ganz weggelassen werden oder es konnte seitlich
angebracht werden. Dadurch wére ein ,,Fiithren* des Reflexes in das Channeltron zumin-
dest aus einer Richtung, immer noch moglich, es wire aber kein blinder Fleck mehr im
Detektor.

Das Raster LEED Mikroskop stellt eine Alternative bzw. eine Erweiterung der bishe-
rigen ortsaufgelosten Strukturanalysemethoden dar. Es ist in der Lage mit nur wenig
geringerem Auflosungsvermdgen als LEEM von einigen wenigen bis einigen 10 nm
oberflichenempfindliche Strukturanalysen durchzufiihren, wird dabei allerdings
nicht wie LEEM durch Mikropartikel auf der Oberfliche behindert. Genau wie bei
TEM ist es mit einem Raster LEED Mikroskop moglich, weitere Experimente, wie
zum Beispiel AES, EDX oder SEMPA, parallel zu nutzen, nur dass das Raster LEED
Mikroskop im Gegensatz zu TEM oberflichennahe Informationen liefert. Bei dem
Raster LEED Mikroskop wird nur ein weiterer Detektor zu einen UHV tauglichem
Rasterelektronenmikroskop hinzugefiigt, der auch als Detektor fiir Riickstreuelektronen
dienen kann. Deshalb ist es moglich, alle Experimente, die mit einem Riickstreuras-
terelektronenmikroskop durchgefiithrt werden konnen, auch mit einem Raster LEED
Mikroskop durchzufiihren. Das Raster LEED Mikroskop stellt eine Erweiterung fiir ein
UHV taugliches Rasterelektronenmikroskop dar, die ermdglicht, bereits bestehende
Experimente aufzuriisten und die Informationen vieler Experimente miteinander zu
verbinden. Beispielsweise kdnnen in nur einem Experiment die chemische Zusammen-
setzung einer Anordnung von Nanopartikeln mit AES oder EDX, die Verteilung der
Nanopartikel auf der Oberfldache, die magnetischen Eigenschaften der Partikelund ihre
magnetische Wechselwirkung mit SEMPA, und die Kristallstruktur der Nanopartikel
und des Untergrundes mit dem LEED Detektor vermessen werden.
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A Datenerfassung mit LabVIEW7.1
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Abb. A1: Blockschema des Datenerfassungsprogramms des Raster LEED Mikroskops. Die griin unterlegte
Zahl ganz links definiert die Grofle der Erfassungsmatrix. Der rot unterlegte Bereich ist die eigentliche
Datenerfassung und Auswertung, wahrend im blau unterlegten Gebiet die Parameter des Experiments wie
Primarenergie, Gitterenergien, Probenneigung und ahnliches erfasst und in einer Datei als Text zusam-
mengefasst werden.

Im Folgenden soll die mit LabVIEW7.1 erstellte Erfassungssoftware des Raster LEED
Mikroskops dargestellt und erldutert werden. Das Blockdiagramm des Programms ist
in Abb. A1 abgebildet.

Das Programm ist mit einer Sequenzstruktur unterteilt, damit die einzelnen Operationen
in den Teilbereichen nacheinander abgearbeitet werden. Das soll ermdglichen, dass
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wihrend die Messung im rot unterlegten Gebiet erfolgt, gleichzeitig noch Parameter
in dem blau unterlegten Bereich eingegeben werden konnen.

Links auBlerhalb der Sequenzstruktur wird die Messkarte so konfiguriert, dass, immer
wenn das ,,Strobe* Signal kleiner als 0,4 V ist, mit 5 MHz Abtastrate gemessen wird.
Da die Flanken des ,,Strobe* Signals nicht rechteckig sind, sondern eher einem Sége-
zahn dhneln und sich der Start der Messung je nach karteninterner Taktung um bis zu
0,2 us verschieben kann, ist die Anzahl der Messwerte pro Ereignis nicht konstant,
sondern variiert zwischen 15 und 20. AuBBerdem wird mit der griin unterlegten Zahl
die GroBe der Erfassungsmatrix festgelegt -in diesem Fall 500 x 500- und eine nur mit
Nullen gefiillte Matrix in die rot unterlegte Datenerfassung eingegeben.

Der blau unterlegte Bereich dient dazu, die Parameter des Experimentes zu erfassen.
Dazu werden verschiedene Werte aus den Messdaten errechnet. Einige andere Para-
meter miissen per Hand eingegeben werden, wie zum Beispiel: Um welche Probe es
sich handelt, die Probenneigung oder die ungefihre Detektorposition. Die Gitterspan-
nungen und die Primédrenergie werden mit Hilfe einer Agilent 34901 A Miltiplexer
Karte eingelesen. All diese Parameter werden anschliefend in einer Textdatei abge-
speichert.

Fiir jede Messung wird automatisch ein Name aus dem Tag und der Uhrzeit der Messung
generiert, es kann aber auch noch ein Zusatz eingegeben werden, der dem Zeitstempel
voran gestellt wird. Unter diesem Namen werden je drei Dateien abgespeichert: eine
Textdatei (.txt), die die Parameter des Experimentes enthélt, eine Bitmap (.bmp), die
das Verteilungsbild als 8 Bit Graustufen Bild darstellt und ein Spreadsheed (.dat), das
die Messdaten als 16 Bit Integer im ASCII Code enthidlt. Die eigentliche Datenaus-
gabe erfolgt rechts auBBerhalb der Sequenzstruktur.

Die eigentliche Messung erfolg im rot unterlegten Bereich von Abb. A.1, auf den hier
im Folgenden ndher eingegangen wird und der in Abb. A.2 noch einmal grof3 darge-
stellt ist.

Die ganze Datenerfassung liegt in einer ,,While“-Schleife, die so lange durchlaufen
wird, bis die Messung mit ,,Stopp“ abgebrochen wird. Parallel werden immer der
Kartenspeicher mit ,,read” (griin) in Einheiten von jeweils 10* Messpunkten fiir x, y
und Strobe ausgelesen und die Daten aus dem vorherigen Durchlauf ausgewertet (rot),
wobei im ersten Durchlauf eine Nullauswertung erfolgt und die letzten 10* Mess-
punkte nach driicken der ,,Stopp* Taste nicht mehr ausgewertet werden.

Um die Messung kontinuierlich laufen lassen zu konnen, muss LabVIEW hochste
Systemprioritdt bekommen, da es sonst zu Datenstaus kommen kann. Da aber das
Betriebsystem auch einige Prozessorzeit bendtigt, um beispielsweise den Bildschirm
neu aufzubauen, ist in dem blauen Bereich eine Sicherheitsabfrage eingefiihrt worden,
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Abb. A.2: Messroutine der Datenerfassung fiir das Raster LEED Mikroskop. Parallel werden immer der
Kartenspeicher ausgelesen (griin) und die ausgelesenen Daten weiterverarbeitet (rot). Die Darstellung der
Messung und Timingprobleme werden in dem blau unterlegten Gebiet geldst.

die nun beschrieben werden soll. Es wird iiberpriift, ob in dem Kartenspeicher mehr
als 10* Eintrdge sind oder nicht. Sind mehr als 10* Eintrdge vorhanden, wird mit voller
Kapazitdt weiter ausgelesen und ausgewertet. Sind weniger als 10* Eintrdge im
Kartenspeicher, wird 22 ms minus der Zeit fiir die Erfassung gewartet, wobei ein
Durchlauf im Durchschnitt ca. 12 ms dauert. Dadurch werden Takte fiir das Betrieb-
system freigegeben.

Der Inhalt der in Abb. A.2 rot gekennzeichneten Auswerteroutine ist in Abb. A.3
gesondert abgebildet. Zu Beginn werden die Messdaten, die vorher von ,read” in
Einheiten von 10* Messpunkten in jedem der drei Kanile eingelesen wurden, ganz links
eingespielt. Die einzelnen Messblocke zu 15 bis 20 Werten liegen im 10* Buffer ohne
Trennmerkmale hintereinander. Deshalb werden zundchst die 3 mal 10* Messpunkte
mit ithrer unbekannten Anzahl von Ereignissen in die drei gemessenen Kandle aufge-
spalten, wobei Kanal 0 Strobe, Kanal 1 x und Kanal 2 y ist. Das Strobe-Signal,
das auch schon fiir die Triggerung der Messkarte verwendet wurde, wird in dem blauen
Gebiet genutzt, um die Ereignisse voneinander zu trennen.
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Da die abfallende Flanke von Strobe klarer definiert ist als die ansteigende und bei einer
Signalldnge von 4 ps und einer Abtastrate von 5 MHz eigentlich 20 aber mindestens
15 Messpunkte ein Ereignis bilden, wird die abfallende Flanke fiir die Ereignistrig-
gerung genutzt. Hierfiir wird iberpriift, ob Strobe kleiner ist als 2,4 V, was das
Ende eines bereits ausgewerteten Ereignisses bedeut. Ist Strobe noch gréBer, so
wird einfach der nidchste Messwert betrachtet, bis ein Messwert kleiner ist. Sobald
ein Messwert kleiner ist, also das Ende eines Ereignisses erreicht wurde, werden
die ndchsten 5 Messwerte von x und y iibersprungen, um den schlecht definierten
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Abb. A.3: Inhalt der Auswertungsroutine. Blau ist die Triggerbedingung zur Unterscheidung von einzelnen
Ereignissen; grun die Bildung des Mittelwertes; im rot unterlegten Gebiet werden die Eintrage in die Matrix
gemacht.

Flanken Rechnung zu tragen und definitiv Messwerte des ndchsten Ereignisses zu
erfassen. In dem griin unterlegten Gebiet in Abb. A.3 wird dann iiber 10 Messwerte
von x und y gemittelt. Insgesamt werden also 15 Messwerte verarbeitet. Deshalb
wird nach der Auswertung des Ereignisses auch der Zihlindex von Strobe um 15
erhoht und wieder nach dem Ende eines Ereignisses gesucht. Alle Ereignisse sind
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getrennt, sobald ein Ende eines Ereignisses eintritt und weniger als 16 Messwerte von
den urspriinglich 10* Werten verblieben sind.

Nachdem alle Ereignisse getrennt sind, werden sie in dem rot unterlegten Bereich
in Abb. A.3 in die Matrix eingetragen. Dazu werden die x- und y- Eintrdge, deren
Werte zwischen 0 und 5 liegen, durch 5/MatrixgrofBBe -also in diesem Beispiel durch
5/500=100- geteilt und auf die ndchste ganze Zahl aufgerundet. In der Eingangs-
matrix, die nur bei der ersten Auswertung ausschlieBlich Nulleintrdge hat und sonst
bereits die Eintrdge der vorherigen Auswertungen enthilt, wird fiir jedes Ereignis an
der entsprechenden Stelle der Matrix der Eintrag um eins erhdht. Im Anschluss an die
Auswerteroutine wird die Matrix und ein 256 Graustufenbild gespeichert.



Anhang
VI

B.1  Benutzeroberfliche des C++ Programms zur Berechnung
von Beugungsbildern

Zur Bestimmung von Beugungsreflexen sind mit Hilfe eines C+ Programms von
N. Mikuszeit die Positionen der Reflexe nach der kinematischen Beugungstheorie
berechnet worden. In Abb. B.1 ist die Benutzeroberfliche dargestellt.
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Abb. B.1: Benutzeroberflache des OLEED Programms von N. Mikuszeit am Beispiel einer 500 eV Elektro-
nenenergie unter einem Einfallswinkel von 60° zur Probennormalen an einer Pt(100) Oberflache. Die Basis
der Oberflache ist gegen die Projektion des Primarstrahls auf die Oberflache um 25° gedreht, der Detektor
um 60° gegen die Probennormale geneigt und um 5° gegen die Ebene Probennormale—Priméarstrahl
verdreht. Die Beschreibung der einzelnen Bedienungselemente folgt im Text.

Das nach der kinematischen Beugungstheorie berechnete Beugungsbild. Die
durch den gelben Kreis eingeschlossene Fldche entspricht der Detektorgrofle.
Der rote Kreis symbolisiert die Umrandung der Probe. Die realen, reflektierten
Beugungsreflexe sind griin, der direkt reflektierte Strahl ist ein griiner Stern,
widhrend der durch die Probe transmittierte Strahl hellblau und die
transmittierten Beugungsreflexe dunkelblau sind.
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@ Diese Schieberegler sind fiir die Rotation fder Basis @ und b der realen Oberflache
um die Probennormale, die Detektorneigung 6 und die Detektorrotation ¢
verantwortlich.

@Ist eine Darstellung der Basisvektoren r und s im reziproken Raum, wahrend in
@die Basisvektoren a und b im Realraum dargestellt sind.

Hier wird die Elektronenwellenzahl k eingegeben. Mit der rechten Maustaste
ldasst sich ein Pulldown-Meni 6ffnen, das verschiedene K Werte fiir die meisten
benutzten  Elektronenenergien enthdlt. Der Zusammenhang zwischen
Wellenzahl k und der Elektronenenergie E ist k[ 1 :| E[eV]

o

A 150
In
wird der Einfallswinkel des primdren Elektronenstrahls im Bezug auf die Proben

normale definiert. Bei

werden die Basisvektoren a und b der Oberfliche eingegeben. Mit der rechten
Maustaste ldsst sich ein Pulldown-Menii 6ffnen, das einige Beispieloberflachen
enthilt. In Abb. B.1 ist eine Pt(100) Oberfliche ausgewéhlt.

gibt die numerische Einstellmoglichkeit der Rotation S der Basisvektoren a und
b um die Oberflichennormale an, wihrend in

@die Detektorneigung 6 und die Detektorrotation ¢ numerisch eingegeben werden
konnen.

definiert den Offnungswinkel der Apertur, die durch den gelben Kreis in@ an-
gezeigt wird. Die Apertur entspricht dem Detektorradius. Mit

kann der Oberfliche eine Domine einer Uberstruktur hinzugefiigt werden. Mit
Hikchen wird eine Uberstruktur mit den Basisvektoren ¢ und d beriicksichtig.
Mit der rechten Maustaste lasst sich ein Pulldown-Menii 6ffnen, das einige Beispiel
iiberstrukturen enthélt. Bei

kann das verwendete Koordinatensystem von dem Probensystem -oben- zu dem
Laborsystem -unten- umgestellt werden.

sind die Knopfe fiir Zoom, Farbdnderungsmenii fiir die Reflexe, Drucken und
Speicherung. Mit

kénnen Apertur, Oberfldchenprojektion, primdrer Strahl, durchgehender Strahl
und die unterschiedlichen mathematisch moglichen Reflexe, von denen sich mit
LEED jedoch nur die griinen auch beobachten lassen, ausgeblendet werden.
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B.2  Wesentliche Subroutinen des C++ Programms
zur Berechnung von Beugungsbildern

Der fiir die Berechnung mit dem Mikuszeitschen Programm verantwortliche Programm-
teil ist hier aufgelistet:

bool parallel(vec2D a vector, vec2D b_vector)

{
//(by,-bx) is perpendicular to (bx,by)
//if(ax,ay).(by,-bx)==0 then these two are perpendicular
//consequently, (ax,ay) and (bx,by) are parallel!
if(fabs(a_vector.x*b_vector.y-a_vector.y*b_vector.x)<1.0e-15)
return TRUE;
else return FALSE;

}

f == mm e e e e

void create perpendicular(vec2D* s vector, vec2D* d_vector)

{
d vector->x=s_vector->y;
d vector->y=(-1.0)*s_vector->x;
return;
}
/= mmm e e e e e

void calc_rs(void)//transforms a and b into k-Space

{

vol ab=a vector.y*b_ vector.x-a_vector.x*b_vector.y;

double vol rs;

double betaRAD=beta*DEGREE;
vec2D ROT 1,ROT _2;

double rs factor= TWOPI/fabs(vol ab);

ROT 1.x=cos(betaRAD)*a vector.x-sin(betaRAD)*a vector.y;

ROT _ 1.y=sin(betaRAD)*a vector.x+tcos(betaRAD)*a vector.y;
ROT 2.x=cos(betaRAD)*b_ vector.x-sin(betaRAD)*b_vector.y;
ROT_2.y=sin(betaRAD)*b_vector.x+cos(betaRAD)*b_vector.y;
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IX

r_vector.x=ROT_2.y*rs_factor;
r_vector.y=(-1.0)*ROT_2.x*rs_factor;

s_vector.x=(-1.0)*ROT_1.y*rs_factor;
s_vector.y=ROT _1.x*rs_factor;

vol rs=r_vector.y*s vector.x-r_vector.x*s_vector.y;

sNorm=sqrt(s_vector.x*s_vector.x+s_vector.y*s_ vector.y);
rNorm=sqrt(r_vector.x*r_vector.x+r_vector.y*r_vector.y);

if(SUPER)
{

vol cd=c vector.y*d vector.x-c_vector.x*d_ vector.y;

double tu_factor=TWOPI*sgnD(vol ab)/vol cd;

ROT 1.x=cos(betaRAD)*c vector.x-sin(betaRAD)*c_ vector.y;

ROT _1.y=sin(betaRAD)*c_vector.x+cos(betaRAD)*c_vector.y;
ROT _ 2.x=cos(betaRAD)*d vector.x-sin(betaRAD)*d _vector.y;
ROT_2.y=sin(betaRAD)*d vector.x+cos(betaRAD)*d vector.y;

t vector.x=ROT_2.y*tu factor;
t vector.y=(-1.0)*ROT_2.x*tu_factor;

u_vector.x=(-1.0)*ROT_1.y*tu_factor;
u_vector.y=ROT _1.x*tu_ factor;

vol tu=t vector.y*u_ vector.x-t_vector.x*u_vector.y;
//do 1 have to calc tNorm and uNorm?

tNorm=sqrt(t_vector.x*t vector.x+t vector.y*t vector.y);
uNorm=sqrt(u_vector.x*u_vector.x+u_vector.y*u_vector.y);

return;

/*void calc_LIJ(void)
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X
{
L=(k_vector/sNorm)+2;
temp_vector.x= -s_vector.y/sNorm;
temp vector.y=s_vector.x/sNorm;//is a normalised vector perp on s
J=k vector/fabs(r_vector.x*temp_ vector.x+r_vector.y*temp_vector.y)+2;
§*/
f == m e e e e

void calc_shift(void)

{
double kParallel=k vector*sin(DEGREE*delta);
double v,w,vol;
vec2D kappa;
int Ns,Nr;
kappa.x=0.0;//ky
kappa.y=(-kParallel);//-kx
vol=(s_vector.x*r_vector.y-s_vector.y*r_vector.x);
Nr= round((s_vector.x*kappa.x+s_vector.y*kappa.y)/vol);
Ns= round((r_vector.x*kappa.x+r_vector.y*kappa.y)/(-vol));
shift vector.x=kParallel-Ns*s_ vector.x-Nr*r_vector.x;
shift vector.y=(-Ns)*s_ vector.y-Nr*r_vector.y;
return;
b
f == mm e e e e e e

void calcBounds(vec2D a_vector,double aNorm,vec2D b_vector,double bNorm ,double
R,int* iMax,int* jMax)
{

vec2D p_vector;

double projection;

p_vector.x=a_vector.y/aNorm;
p_vector.y=(-1.0)*a_vector.x/aNorm;//p is unit normal on a



B.2  Wesentliche Subroutinen des C++ Programms zur Berechnung

von Beugungsbildern XI

//projection of b on p is
projection=fabs(p_vector.x*b_vector.x+p_vector.y*b_vector.y);

//p cannot be perp b as this means a || b, which is not allowed
//how many times does it fit?

projection =(R/projection+1.0);

*iMax=round(projection);

//projecting b on a
projection=fabs(a_vector.x*b_vector.x+a_vector.y*b_vector.y);
//how many times does it fit? if we consider an additional offset by b
projection =( (R+projection*((double)*jMax))/aNorm+1.0);
*iMax=round(projection);

return;//bNorm is not used ok
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C Konstruktionszeichnung des
Sekundarelektronendetektors fiir das Hitachi S800

Konstruktionszeichnungen eines neuen Sekundérelektronenverstarkers fiir das
Hitachi S800.

Ubersichtszeichnung:
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C

Konstruktionszeichnung des Sekundérelektronendetektors

fir das Hitachi S800

XIII

Das CF- Kreutz besteht aus zwei Standard CF16 tube Flanschen und einem CF40
Blindflansch. Der zweite CF40 Flansch mit Rohr und Gewinde muss gedreht werden.
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Anhang

XIV
Halterung fiir das Ansauggitter mit Gitter. Die Halterung wird auf den Lichtleiter
aufgeschoben und mit einer Madenschraube fixiert.
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Der Spannungsschild wird an den Lichtleiter zwischen Lichtleiteralterung und Gitter-
halterung montiert. Es soll das Saugfeld des Gitters abschirmen.
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C  Konstruktionszeichnung des Sekundérelektronendetektors
fir das Hitachi S800 XV

Halterung fiir den Lichtleiter. Der Lichtleiter wird in den Halter eingeschoben und mit
dem Gewinde in de gedrehten CF40 Flansch eingeschraubt und gegen ein Standard
CF40 Fenster gepresst.
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Lichtleiter mit Szintillator. Der Lichtleiter ist 193 mm lang und hat einen Durchmesser
von 14 mm, einen 18 mm Kragen und eine 10 mm durchmessende Verjii ngung an der
Spitze, auf der der Standard Hitachi-Szintillatorhalter montiert ist. Der Lichtleiter ist
als Standardbauelement erhéltlich.




Anhang

XVI
Diese Schutzkappe wird iiber das Standard CF40 Fenster geschraubt und dient als
Halterung fiir den Photomulitplyer mitsamt Schutzrohr und Elektronik.

Moterial: WA

TK@ESS

&
& Laocher flr
CF 40
G '] J
(| | ] —_ ?
e I m -+
B ® = %]
=
¥ 1
y |
D el =
I O N =




C  Konstruktionszeichnung des Sekundérelektronendetektors
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XVII

Indiesem Rohrsteckt der Photomultiplyer. Das linke Rohrende wird aufdie Schutzkappe
aufgeschraubt. Sowohl Rohr als auch Schutzkappe miissen lichtdicht abschlieen.

Mit dem linken Rohrende wird der Photomultipleier gegen das CF40 Fenster

gepresst. Madenschrauben fixieren linkes und rechte Rohrende. Auf das rechte
Rohrende wird die normale Hitachi-Elektronik fiir den Photomultiplyer montiert.
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Nanometer
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