Pasztazo alagatmikroszkop (STM) alkalmazasa
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Bevezetés

A gyakorlat soran a hallgatok megismerkedhetnek napjaink egyik legizgalmasabb
feliiletvizsgalo eszkozével, a pasztazo alagatmikroszkoppal (STM: Scanning Tunneling
Microscope). Lehet6ség lesz kozvetlen tapasztalatszerzésre STM mérések elvégzésével és az
eredmények kiértékelésével. Az alagttmikroszkop 1981-es kifejlesztése (Gerd Binnig és
Heinrich Rohrer, IBM) megnyitotta az utat a nano mérettartomanyban térténé vizsgalatok elétt,
munkajukért igen hamar, mar 1986-ban meg is kaptak a Nobel-dijat. Az STM elektromosan
vezetd feliiletek atomi 1éptékti vizsgalatira és modositasara alkalmas eszkoz. Az
alagitmikroszkopban egy igen hegyes, idealis esetben egyetlen atomban végzodo tit
mozgatunk a feliilettl nanométeres tavolsagra, mikozben a ti és a minta kozé fél
volt nagysagrendu fesziiltséget kapcsolunk. Mégha a tii és a minta nem is érintkezik, de elég
kozel vannak egymashoz, akkor atomjaik elektronfelhGjei atfedésbe keriilnek, és a
kvantummechanikabol ismert alagutjelenség révén elektronok juthatnak at a minta és a ti
kozott.

Az STM leggyakrabban alkalmazott {izemmoddjaban (allando aramu leképezés) mikozben a
minta sikjaban a tiivel pasztazo mozgast végziink, egy visszacsatolo hurokkal a ti feliilet folotti
magassagat ugy szabalyozzuk, hogya tii és a minta kozotti, altalaban szaz pikoamper
nagysagrendi alagutaram allando értéken maradjon. A ti igy kialakuldé haromdimenzios
mozgasa adja az STM képet. A megfelel6 modon (elektromosan és mechanikailag) zajvédett
STM elegendéen sima feliileteken - pl. hasitott egykristaly - rutinszertien képes elérni az atomi
felbontast. Mivel az STM segitségével atomi szinten ,latunk”, ezért adott a lehet6ség,
hogy atomokat manipulaljunk, egyesével oda helyezziik, ahova akarjuk (atomi
biliardozas). Erre egy hires példa Crommie ¢és Eigler (IBM, 1993) ,,kvantum korall” kisérlete.
Ebben a korai kisérletben réz (111) feliiletre helyeztek 48 vas atomot egy kort formazva, aminek
hatasara megfigyelhetévé valtak az elektronsiriség allohullamok (1. abra). Ellipszist
formazva, az egyik fokuszpontba kobalt atomot helyezve megfigyelték a ,kvantum
tiikr6zést”: a masik fokuszpontban megjelent az atom tiikorképe az STM képen.

kialakitasat réz (111) feliileten. M. Crommie et al., Nature. 363. (1993) 524-527.



Elméleti osszefoglalo

Az alaguteffektus
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2. abra. Vo magassagu és d szélességii potencialgat. Az E energiaval érkez6 részecske P
valdsziniiséggel hatol at a potencialgaton és (1-P) valoszintiséggel verédik vissza.

Ha két vezet6 anyag kozé elektromos fesziiltséget kapcsolunk, és ezeket Gsszeérintjiik, aram
folyik. Az elektrodakat eltavolitva egymastol az aram megsziinik. Az aram megsziinése
azonban nem ugrasszeriien, hanem fokozatosan torténik, az elektrodakat tavolitva az aram
exponencialisan csokken. Makroszkopikus elektroda tavolsagoknal az aram mérhetetlentil
kicsivé valik, tehat minden gyakorlati szempontbol nullanak tekintheté. Viszont ha az
elektrodak tavolsaga elegendden Kicsi, azaz a angstrom (1 A = 100 pm) tartomanyba esik,
akkor jol mérheté aram folyik. Ezt a jelenséget kvantummechanikai alaguteffektusnak
nevezziik. Egy részecske egy d szélességii és Vo magassagu potencialgaton (2. abra)
akkor is véges valosziniiséggel képes athatolni, ha az E energiaja Kisebb a potencialgat
magassaganal, E < Vo. Az athaladas valoszintisége:

ahol Kk = /w

(Ez a képlet csak aszimptotikusan, kd >> 1 hataresetben igaz. Itt A = h/ (2m), ahol h az
energia kvantaltsaga miatt bevezetésre kertilt Planck-allando.)
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Fém elektrodak esetén a potencialgat Vo magassaga elektronvolt (eV) nagysagrendii. Erdemes
megjegyezni, hogy ilyenkor az (1) képlet szerint az atmeneti valoszintiség egy nagysagrenddel
csokken, ha az elektrodak tavolsagat 0.1 nm-rel (1 angstrémmel) noveljiikk (ez az atomméret
nagysagrendjébe esik). Az STM-ben szokasos angstrom nagysagrendii d értékek esetén P
jellegzetes értéke kb. 107,

Az alagataram

Ha a két elektroda kozé Ut elofeszitést kapcesolunk, akkor az It alagataram nagysaga ettdl a
fesziiltségértéktdl, az elektrodak anyagatol és az elektrodak kozti tavolsagtol fog fiiggeni. A
fémes vezetés legegyszeriibb modellje, a szabadelektron gaz modell szerint a vezetési
elektronok a fém belsejében szabadon mozoghatnak, de a hatarfeliiletnek beliilrl nekiiitkzve

visszaverddnek a fém belsejébe. Mivel a fémek tipikus elektronsiiriisége n = 102° - kortili és

az elektronok atlagos sebessége vi = 106?, idéegységenként kb. % =1.7-10%*db



elektron iitkdzik a hatarfeliilet egységnyi felilletén. Ha az (1) képletet figyelembe véve
feltesszilik, hogy ezeknek P-ed része jut at a masik elektrodaba, nulladik kozelitésként az
alagtaramra % = 2.6 nA adodik, ahol e az elektron toltése, tovabba feltételeztiik,
hogy az aram egy A = 0.1 nm? teriiletli alaglit csatornan 4t folyik. (Ez utobbi érték megfelel
egy egyatomos STM tii cstics feliiletének.)
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3. abra. Potencialkad modell. A [— %%] intervallumban elhelyezkedé fémben az elektron

- (@ + E) potencialt, az intervallumon kiviili vakuumban nulla potencialt érzékel. A
[—(® + E),—®)] kozotti energiaszintek betdltottek, az e folotti szintek iiresek. A bal oldali
abra egy hipotetikus allapotstiriiség fliggvényt mutat (az allapotsiiriiség az adott energian
talalhato allapotok szama). A piros szaggatott vonal jeloli a Fermi-szint helyét. Fémekben a
legmagasabb energiaju elektronallapot energiajat hivjuk Fermi-energianak. A Fermi-szinten
levé elektronnal @ energiat kell kozolni (kilépési munka), hogy a fémbdl kijusson.

Bar akapottalagataram majdnem megfelel az STM szokasos szdz pA nagysagrendii
alagtaramanak, ez a durva becslés pontositasra szorul. Elsdsorban figyelembe kell venni a
Pauli elvet, ugyanis egy adott E energiaju elektron csak akkor juthat at a masik elektrodaba,
ha azon az energian rendelkezésre all ott nem betoltott energiaallapot. Masodsorban az
is befolyasolja az alagataramot, hogy milyen az elektronok energia szerinti eloszlasa az
elektrodakban.  Ezeket figyelembevéve juthatunk el a fémek legegyszeriibb
kvantumfizikai modelljéhez, ami a potencialkdd modell (1.3. abra). Ez azt feltételezi,
hogy a vezetési elektronok egy potencial dobozba vannak zarva. Ebben a modellben a fém
vezetési elektronjainak (azaz a fémben szabad mozgasra képes, tn. delokalizalt, tehat nem
valamely atomhoz kotott elektronoknak) két leglényegesebb tulajdonsagat vessziik
figyelembe:

a) az elektronok a fémben kotottek, kiszabaditasukhoz munkat kell befektetni, ennek a
legkisebb nagysaga a @ Kkilépési munka

b) az elektronok egy véges energiasavot foglalnak el, melynek szélessége az E Fermi
energia ¢s a legmagasabb energiaja betoltott allapot energiaja a Fermi szint.

Ennek az energiasavnak a szerkezetét a p(E) allapotstiriség fiiggvény (Density of States, DOS)
irja le, definicio szerint p(E)dE az E energia koriili dE infinitezimalis energiaintervallumban
talalhato elektronallapotok szama. Az allapotsiirtiség fiiggvény ismeretében az adott szilardtest
legtobb fontos adata (pl. elektromos, optikai, mechanikai, termodinamikai jellemzdk)
kiszamithato, és mint alabb megmutatjuk, az alagutaram nagysagat is a DOS hatarozza meg.
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4. abra. Az alagataram kialakulasanak savszerkezeti modellje. (a) Az A és a B elektroda tavol
van egymastol. (b) Az elektrodakat nm kozelségbe hozzuk, a Fermi szintek kiegyenlitédnek és
kialakul a kontaktpotencial. (c) Az elektrodak k6zé Ut eléfeszitést kapcsolunk. Az It
alagutaram az e' Ut szélességt energiaintervallumban folyik, az A elektroda bet6ltott
allapotaibol a B elektroda tires allapotaiba. A nagyobb energiaju komponensek aram jaruléka
nagyobb, a nagyobb atmeneti valoszintiségiik miatt.

A 4/a. abran a két, egymastol kezdetben makroszkopikus tavolsagban 1évé elektroda
potencialkad savszerkezetét abrazoltuk. Altalanos esetben a két elektroda (A és B) kiilonb6z6
anyagu, ezért Fermi energidjuk és kilépési munkajuk is eltérd, az abran az A elektroda Fermi
szintje magasabban helyezkedik el a B Fermi szintjénél. Ha az elektrodakat olyan kozelségbe
hozzuk egymashoz, hogy az elektronok szamottevé valdszinliséggel kozlekedhessenek
egyikbdl a masikba (alaguteffektussal), akkor az A elektrodabol elektronok kezdenek atfolyni
a B elektrodaba. Ez azt jelenti, hogy A pozitiv, B pedig negativ toltést nyer, minek hatasara
mindkét elektroda a vakuumszinthez képest elektrosztatikus potencialis energiara tesz szert.
Mivel ahhoz, hogy a végtelenbdl a "+" toltésti A feliiletéig vigyilink egy elektront "-" munkat,
ahhoz viszont, hogy a "-" t6ltést B feliiletéig vigyiink egy elektront "+" munkat kell végezni, A
energiaszintjei "-", B energiaszintjei pedig "+" iranyban tolédnak el a vakuumszinthez képest.
Kovetkezésképpen a két elektroda kozt 1étrejon a kontaktpotencidl. A toltésatfolyas mindaddig
tart, amig a két elektroda Fermi szintje ki nem egyenlitédik (4/b. abra). Mint arrél egyszerii
szamolassal meggy6zoédhetiink, a kiegyenlitédés eléréséhez (fémek esetében) a vezetési
elektronok 6sszes szamahoz képest elegendo igen kevés elektronnak atjutnia A-bol B-be, tehat
a savszélességek valtozasa teljesen elhanyagolhato.



Ha ezutan a két, d tavolsagban 1évé elektroda kozé Ut eléfeszitést kapcsolunk, a 4/c. abran
vazolt helyzet all eld. llyenkor csak az abran jelolt, Ut szélességii energiasavba esé elektronok
juthatnak at az A elektrodabdl a B elektrodaba, mert csak ezeken az energidkon vannak az A
elektrodaban betoltott, a B elektrodaban pedig iires allapotok. Mivel adott E energia koriili dE
intervallumban atjuto elektronok szama a P atmeneti valosziniiségtol, valamint attol fiigg, hogy
a két elektrodaban hany allapot van ebben a dE intervallumban, a teljes eU:
energiaintervallumban folyo It alagitaram:

Er+eUt

Ep+eU,
I IE: ¢ tptﬁ(E - eUt) 'pminta(E) ' P(E' Ut)dE x fEF pminta(E) dE (2)

Utobbi kozelités akkor igaz, ha feltessziik, hogy a P és a tii DOS értékek csak elhanyagolhatd
modon fliggenek az energiatol.

Az alagutmikroszkop

Megjelenités

Piezoelektromos
4= é”és

5. abra. A pasztazo alagutmikroszkop elvi miikodése. Az also kis abra azt mutatja be, milyen
harom dimenzidés mozgast végez a tli a pasztazas alatt.

Az STM, mint eszkoz (5. abra) az alabbi médon miikodik.

o Az egyik elektrodat (pl. wolfram, platina-rodium vagy platina-iridium) igen hegyes
tlinek képezziik ki. Ekkor az alagutaram csak a tii hegye koriili keskeny csatornaban fog
folyni, mivel az alagutazasi valoszinliség exponencialis tavolsagfiiggése miatt a ti
tavolabbi részei €s a minta kozotti aram elhanyagolhatéan kicsi. Ennek az alagut
csatornanak a szélessége koriilbeliil akkora, mint a ti csticsanak a gorbiileti sugara.
Tehat miszeriink felbontasat elsésorban az alkalmazott tii hegyessége hatarozza meg.
Ha atomi skalan hegyes tiit alkalmazunk, akkor a felbontas is atomi 1éptékii lehet.



e A tiit egy olyan haromdimenziés mechanikai mozgaté rendszerre szereljiik, amely igen
finom (szazad nanométeres, pikométeres, vagy finomabb) pontossaggal képes mozgatni
a tiit a minta felett. A gyakorlatban erre a célra altalaban piezoelektromos mozgatokat
alkalmaznak.

e A tii és a minta k6zé fél volt nagysagrendt Ut eléfeszitést (bias) kapcsolunk.

e Ezutan a tiit 6vatosan addig kozelitjiik a feliilethez, amig megjelenik az alagataram és
elér egy elére beallitott Isp referencia értéket (current set point). Minél nagyobb a
beallitott Isp, annal kozelebb keriil a tii a feliilethez, gyakorlatban a tipikus nagysaga
par szaz pA kortli.

e A minta xy sikjaban a tiivel pasztazo mozgast végziink, hasonléan a TV késziilékekben
alkalmazott vezérléshez (5. abra). Természetesen, mivel itt nem elektronsugarat, hanem
makroszkopikus tomegeket mozgatunk, a mechanikai rendszer tehetetlensége és
rezonanciai miatt az alkalmazhato kép- illetve sorfrekvencia kisebb, mint a TV esetén
megszokott. Ezért egy STM kép felvétele altalaban masodpercekig, percekig vagy
tobb tiz percekig tart.

“ ey
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Ezeket a z(x,y) értékeket szamitogéppel rogzitjiik. (A modszer héskoraban a feliiletet
ugy jelenitették meg, hogy az egyes z(x,y=const) pasztazasi sorokat analég rajzgéppel
vastag papirra rogzitették, majd a papirbol kivagtak és egymas mogé ragasztottak.)

e Az STM-ben igen gondos rezgéscsillapitasra van sziikség, mivel a tit a minta folott
dngstrom (A) nagysagrendii tavolsagban kell mozgatnunk. Ha a tii beleiitkdzik a
mintaba, az altalaban a tii hegyének és a mintanak a sériilését okozza, tovabba, az
alagutkoz szélességének véletlenszer( valtozasai "zajként" jelennek meg a felvett
képen. A nagyamplitudoju zaj elfedi a jellemzéen 0.01-0.1 nm-es atomi kKorrugaciot.

e Bar az els6 STM kisérleteket ultra nagy vakuumban (UHV) végezték, késobb
megallapitottak, hogy az alagatmikroszkép normal levegdn, sét még (szigeteld)
folyadékban is kivaloan mikodik! Ezért a koltséges és nehézkes vakuumrendszereket
csak akkor sziikséges alkalmazni, ha a mérendé feliilet tulajdonsagai ezt megkivanjak,
azaz ha a vizsgalt minta a levegoén oxidalodna, illetve szennyezédne. Mivel a nem
oxidalédoé mintak (pl. a szén) levegén vizsgalhatoak, az alagutmikroszkép egy
viszonylag olcs6 eszkoz, Osszehasonlitva a modern fizika egyéb méréeszkozeivel,
példaul az elektronmikroszkoppal.

STM tizemmodok

A gyakorlatban az alagatmikroszkopot altalaban topogrdfiai, vagy spektroszkopiai
izemmaodban hasznaljuk.

Topografiai iizemmédban rogzitett Ut elofeszités és Isp alagutaram érték mellett a
z(x,y) feliiletet vessziik fel. Ha feltételezziik, hogy az alagutazasi valdszinliség és a
minta allapotstirisége mindegyik pontban egyforma, a feliilet nulladik kozelitésben a
minta geometriai feliiletét, topografiajat fogja megadni. Azonban a gyakorlatban
ezek a mennyiségek a helytdl is fiigghetnek, ezért érdemes észben tartani, hogy a
mért z(x,y) felillet egyiittesen tartalmazza a topografiai és az elektronszerkezeti
informaciét. A topografiai  tizemmodban  leggyakrabban  kicsi  el6feszitést
alkalmazunk. Ha Ut infinitezimalisan Kkicsi, a (2) képlet integrandusaban az
allapotstiriség (DOS) és P energiafiiggése elhanyagolhato. Mivel a DOS
helyfiiggése mellett az alagutazasi valdszintiség helyfiiggése Kisebb szerepet



jatszik, az alagataram mindenhol a minta allapotsiiriség Fermi szintnek megfelelé
értékével lesz aranyos: I.(r, Uy) < U; " pminta(E = Er, 1) (3)

Spektroszképiai iizemmédban (Scanning Tunneling Spectroscopy, STS) egy,
kivalasztott (x,y) pontban megallunk a tivel és ideiglenesen Kkikapcsoljuk a
visszacsatolo hurkot. Ebben a rogzitett ro ti helyzetben felvessziik az alagatatmenet
aram-fesziiltség karakterisztikajat, azaz az elofeszitést valtoztatva megmérjik az
alagataram valtozasat. Mivel Ut valtoztatasa a (2) képlet integralasi hatara
valtoztatasanak felel meg, a mért aram fesziiltség szerinti derivalasaval a képlet
integrandusanak energiafiiggését kapjuk:

dl+(U
t %tt) x pminta(E = Ert+eU, r= To) (4)

Az STM csaladja

A zsenialis otletek altalaban megtermékenyitéen hatnak a tudomany fejlédésére. Az STM
esetén is igy tortént, ez vezetett az Gn. pasztazd szondas modszerek csaladjanak 1étrejottéhez.
Mindegyik ilyen eszk6zben egy hegyes szondat pasztaznak a minta folott és a szonda €s a minta
valamiféle kolcsonhatasat mérik. A legfontosabb ezek koziil az atomerd mikroszkop (Atomic
Force Microscope, AFM). Az AFM-ben, hasonléan az STM-hez, egy hegyes tiit mozgatunk a
minta folott és kozben a tiire hato erét a visszacsatolo hurok segitségével allando értéken tartjuk.
Mivel ez a miiszer szigeteld felilletek vizsgalatat is lehetové teszi, az ipari kutatasokban is
gyakran hasznaljak.

Mintak

A mintak mérete technikai okok miatt tipikusan nem haladhatja meg a 20 mm-es atmérot és 2-
3 mm-es vastagsagot. A mintadkat egy-egy Mmintatartora kell rogziteniink. A rogzitésnek
egyszerre kell biztositania az elektromos vezetést és a mechanikai stabilitast. Mindkét
feltételnek megvannak a maga nehézségei, ugyanis egy Kicsit is bizonytalan mechanikai
illesztést minden megbolygatas utan hosszu (akar orakig elhuzodo) relaxacios mozgas kovethet.
Elektromos kontaktust pedig nem koénnyt biztositani pl. egy olyan parologtatott fémfeliilethez,
amely esetleg csak néhany nm vastag.

Ahhoz, hogy az STM-mel meg tudjunk mérni egy mintat, sziikséges, hogy a feliilete
elektromosan vezet6 legyen. Mint tudjuk, a fémek altalaban kivalé elektromos vezetok, ezért
joggal reménykedhetiink abban, hogy az STM-mel jol meg tudjuk mérni 6ket. Sajnos azonban
ez még sincs mindig igy. Pl. az aluminium kival6 elektromos vezetd, de a feliiletén a szabad
levegén a legrovidebb idén beliil is kialakul egy vékony oxid réteg (Al,Os, mas nevén zafir
vagy korund), amely viszont a legkivalobb szigetelok kozé tartozik (olyannyira, hogy
nagyfesziiltségii szigetelo keramiak legfébb alapanyaga), és mindennek a tetejében még
nagyon kemény is (csiszoloéanyag és dragakd, lasd korund, zafir). Hasonloan tudjuk a vasrol
is, hogy igen hajlamos a rozsdasodasra (oxid és hidroxid vegyesen), és a rozsda rovid idén
beliil olyan vastag lehet, hogy a pasztazé tit teljesen elfedi, beszennyezi. Logikus arra
gondolni, hogy a nemesfémekkel taldn tobb szerencsénk lesz. Es valoban, pl. az arany és
a platina szabad levegén is egészen jol mérhetok STM-mel, de pl. az egyébként legkivalobb
elektromos vezet6 eziist nem! Ennek oka nem az oxigén, hanem az oxigén csoportjaba
tartoz6 masik kémiai elem, a kén. Ez ugyanis az ipari szennyezés miatt mindig jelen van
a levegoben, az eziist pedig igen konnyen alkot vele szulfidot. (Ez adja az eziist
targyak sotétszirke szinét is.) A félnemes fémnek tekinthetd vérdsréz sem
problémamentes, ugyanis elég konnyen oxidalodik (barna szin), illetve képzddik rajta zoldes-



kékes szinti patina (nitratok, hidrokarbonatok, stb.). Segitségiinkre van viszont, hogy a réz
oxidja (CuO) félvezetd természetii (a szazad elején fel is hasznaltak egyeniranyitasi célokra),
ilyenforman az alagataram kialakulasat nem akadalyozza meg, feltéve, hogy az oxid réteg
nem tal vastag. (A frissen vakuumparologtatott réz réteg napokig is mérheté maradhat
szabad levegén STM-mel.) Bizonyos fémek jol mérheték szabad levegon, pl. a nikkel, a krom
¢és a molibdén. Ezeken csak vékony a kialakulo oxid réteg, és raadasul eléggé félvezetd
természetti is. (Nem véletlen, hogy tiikr6zé feliiletek készitésére is hasznaljak oket.) Egyes
anyagok egyaltalan nem fémek, pl. az SnO,, de szép ¢és stabil félvezetd kristalyokat alkotnak,
igy remekiil mérhetok. A legfontosabb félvezetével, a sziliciummal viszont problémank van,
ugyanis igen gyorsan (a masodperc toredéke alatt) oxidalodik, és az oxidja, a kvarc (SiOy) a
legkivalobb szigetelok és legkeményebb anyagok kozé tartozik. Ennek ellenére, a
sziliciumot mégis lehet szabadlevegdn STM-el mérni, mivel a feliiletén 1étrejovo SiO2 nagyon
vékony (nanométer nagysagrendil), tigyhogy az elektronok at tudnak alagutazni ezen a
szigetelOrétegen. Ezenfeliil, a tiszta szilicium megfeleld6 STM-es vizsgalata csak ultranagy-
vakuumban lehetséges, az ott alkalmazott ("in situ") tisztitast kovetd korlatozott ideig. A
kiilonlegesebb anyagok kozil a fémiivegek elsésorban akkor mérheték jol, ha elég nagy
mennyiségben tartalmaznak nemesfém Osszetevot is. A magneses szempontbol fontos
permalloy sem reménytelen eset, miutan akar 3/4 résznyi nikkelt is tartalmazhat.

Azonban a szabadlevegés STM-es vizsgalatok leginkabb vizsgalt anyaga a grafit. Ez az anyag
ugy ¢l hétkéznapi szemléletiinkben, mint egy elektromosan vezetd, enyhén fémes csillogasu,
gyenge, konnyen szétmorzsolhaté anyag. Azonban a konnyi morzsolhatosaga Kizardlag a
rétegeinek egymashoz képesti konnyl elcstiszasbol fakad (ezért tudunk irni a ceruzaval),
mikozben az egyes rétegeken beliil a szénatomokat nagyon erés kovalens kotések tartjak a
helyiikon. Ezért a grafit kémiailag nagyon kevéssé reaktiv elem (nem oxidalédik), elektromosan
vezet, és a pasztazott feliiletének szamottevé mechanikai tartasa is van. Mindezekért viszonylag
konnyen elérhetiink rajta akar atomi felbontast is. Ehhez legcélszeriibb HOPG-t (Highly
Oriented Pyrolitic Graphite) hasznalnunk. Kristalyszerkezete méhsejtszerti, 0.246
nm racsperiodicitasu, hatszogszerkezeti (a szén atomok egy szabalyos hatszog csticsaiban
helyezkednek el) grafénrétegek egymasra pakolasaval épitheté fel ABAB elrendezéssel. Ez azt
jelenti, hogy minden masodik grafénlap el van csusztatva a felette/alatta levéhoz képest ugy,
hogy egy hatszoget tekintve 3 atom atfedésben van a szomszédos rétegben levovel, 3 pedig a
szomszédos szerkezetbeli hatszogek kozepe alatt helyezkedik el.

Moiré-effektus

Az optikaban jolismert, latvanyos jelenségnek lehetiink tanui, ha egymashoz képest kissé
elforgatva helyeziink egymasra két periodikus racsot. Ilyenkor megjelenik egy 1j, nagyobb
periodusa szuperracs, amit moiré mintazatnak hivunk (6. abra). Példaul ha két d
racsallandoval (ez nem azonos az atomtavolsaggal!) jellemezheto grafénracsot
pakolunk egymasra, egymashoz képest 0 szoggel elforgatva, akkor a megjelend

interferencia-mintazat D szuperperiodusa:

D=2 (5)

2-sin—
Sin;

Ez a jelenség jol vizsgalhato STM-el is, gyakran egymasra pakolt 2 dimenzios
rétegek (grafén, hexagonalis bor-nitrid, molibdén-diszulfid, stb.) egymashoz képesti
elforgatasi sz6gének meghatarozasara hasznaljak.



6. abra. Két egymason fekvd, egymashoz képest @ szoggel elforgratott, d racsallandoja
grafén racson kialakuld, D periédust szuperracs (moiré mintazat).

Feladatok

1.) Meérje meg grafit (HOPG) minta feliileti topografiajat kiilonb6z6 maximalis fiiggéleges
pasztazasi tartomany (zjmit) értékekkel, és ennek fiiggvényében vizsgalja az elérheto
fiiggdleges felbontas valtozasat!

2.) Keressen a HOPG feliiletén atomi 1épcsoket, és hatarozza meg, hany rétegnek felel meg a
kiilonbség!

3.) Atomi felbontasi mérések felvételébdl hatarozza meg a szén atomok tavolsagat a
kristalyracsban!

4.) Az clozetesen a grafitra helyezett grafénon megfigyelheté moiré mintazatbol hatarozza
meg a két réteg kozti elfordulas szogét!



Fuggelék

A Fuggelékben technikai részletek talalhatoak, ami a mérés elvégzéséhez (a mérésvezetd
segitségével), valamint az eredmények kiértékeléséhez nyujtanak segitséget.

Miiszerek

A mérésekhez egy Veeco DI (mostmar Bruker) gyartmanya Nanoscope 3 STM/AFM
késziilékkel rendelkeziink. Ennek jellemzdje a modularis felépités, ami lehetévé teszi, hogy
kiilonféle pasztazo fejeket, vezérld elektronikakat és szamitogépeket illeszthessiink 6ssze. A
berendezés szabad levegon mikodik. Esetiinkben a méréfe] 15x15 mikron vizszintes és 3
mikron fiiggleges tartomany pasztazasat teszi lehetévé, deezegyszertien Kicserélhetd
nagyobb tartomany pasztazasara képes fejre is.

A rezgéscsillapité alapveto feladata, hogy a kiilvilag feldl érkezé mechanikai vibraciokat tavol
tartsa a tulajdonképpeni STM-tdl, illet6leg elfogadhaté szintlire csillapitsa azokat. Ez nagyon
fontos része a késziiléknek, hiszen a mintat letapogaté tiit minddssze 4-0s tavolsagban kell a
minta feliiletét6l mozgatnunk, ezért ha a rezgések ennél nagyobb amplitadoja relativ
elmozduldsat okozzdk a tinek és a mintanak, akkor a tii beleszaladhat a mintaba, ami
természetesen a tii hegyének letompulasat és a minta lokalis roncsolodasat okozza. Egészen
kisfrekvencias zavarok esetén a helyzet azért dramainak nem mondhatd, ugyanis a mindenkori
ti-minta tavolsagot egy néhany kHz frekvenciaval reagalni képes negativ visszacsatolas
szabalyozza. Tehat amig a razkodasbol eredé relativ elmozdulasok nem tal gyorsak és nem
1épik tul a szabalyozasi tartomanyt, addig az STM megorzi miikodoképességét. Sajnos azonban
a muikodoképesség megbrzése még nem jelent optimalis mikodést, ugyanis a sikeresen
kompenzalt mechanikai rezgés esetén is hozzaadodik a hasznos jelhez a zavard jel, ami
kiilonféle, nem valos periodikus strukturak megjelenését eredményezi az STM képen. Igy tehat
elsorendii feladatunk, hogy a hangfrekvencias rezgések szintjét nagysagrendekkel csillapitsuk,
az infrahangokét pedig annyira, amennyire médunkban all. A csillapitas elvi alapja az, hogy
mérsékeljik az STM fejre hatd, a kiils6 vibraciokbol ered6 gyorsito erdt, rugalmas
felfiiggesztés kozbeiktatasaval (gyakorlatilag gumipokra felfiiggesztett nagy tomegi
marvanylapra helyezziik az STM-et).

Az STM mikroszkép fejben (7. abra) talalhato a késziilék "lelke”, amely nem mas, mint a
letapogato tii. Ez voltaképpen egy, az egyik végén atomi 1éptékben hegyes vékony wolfram,
platina-rodium vagy platina-iridium drot. Az STM tit a méréfejen talalhatdo csovecskébe
helyezziik. Felvetdik a kérdés, hogy hogyan lehet ilyen jol kihegyezni egy drotot? Nos, erre
léteznek kiilonféle modszerek (pl. elektrokémiai maras). Mi a kozonséges mechanikali
hegyezéshez folyamodunk, a drotot egy éles olloval, tavolitd mozdulattal kombinaltan
elvagjuk. A tiiket optikai mikroszkop alatt ellendrizziik. Természetesen, nincs arra garancia,
hogy az optikailag tokéletesnek latszo tii akarcsak elfogadhato is legyen, hiszen az optikai
mikroszkopban csak kb. mikronos felbontasban lathatjuk a tii végét, vagyis mintegy 3-4
nagysagrenddel durvabban a kelleténél. A gyakorlat azonban azt mutatja, hogy egy tigyes kezi
ember minden masodik-harmadik hegyezése bizonyos mérésekhez elfogadhato tiit eredményez.
A ti végének keresztmetszete altalaban nem korszimmetrikus, hanem valamilyen iranyban
elnyygjtott. A mindkét iranyban egyforman hegyes tti sokkal ritkabban sikeriil. A mechanikai
hegyezéssel eldallitott tiik jellegzetes hibaja, hogy a végiikon egymas mellett tobb Gn. nano-
csucs is lehet, amelyek koziil az alagutaram az ergs tavolsagfiiggés miatt 1ényegében csak azon
at folyik, amelyik a minta feliiletéhez a legkozelebb van. Kelléen sik mintanal (pl. HOPG) a
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mérés alatt végig ugyanaz maradhat az aktiv nano-csucs, mikozben tagoltabb feliletieknél (pl.
csiszolt fémeknél) akar tobbszor is megvaltozhat egyetlen mérés alatt. (llyenkor a pasztazas
kissé mashol folytatodik, mint "hiszi" azt az adatgyiijt6 program.) Az el6bbi tithibakra a felvett
képek mindségébdl kovetkeztethetiink. Vagyis egy ti josagat végsé fokon onnan tudjuk
megitélni, hogy milyen képeket tudunk vele késziteni. Ezért a megfeleld tii elkészitése
meglehetdsen idéigényes eljaras, hiszen egy-egy proba mérés elokészitése és elvégzése sok-
sok percre rughat. Akar egy teljes napot is igénybe vehet a kisérletezés, amig végre szert tesziink
egy kivalé mindségi tire. Raadasul a tii egy szempillantas alatt barmikor tonkre is mehet,
hiszen elegend6 egy icipicit beleilitkdznie a minta feliiletébe. A helyzet orvoslasara a méréshez
1-1 megfeleléen jol hegyezett tit eleve biztositunk, de természetesen a didkok is
probalkozhatnak a tiihegyezéssel. A tii kozvetleniil egy elderdsitéhoz csatlakozik, igy
lecsokkenthet6 az alagataramra tev6do zaj. A berendezés minimum 100 pA alagataramon képes
dolgozni, ennél kisebb aramokon latvanyosan lelassul az elder6sito.
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7. abra. STM mikroszkop fej.

A minta mechanikai mozgatasat (pasztaztatasat) egy piezokeramia Szkenner csé Végzi,
megfelelé (maximum +220V-0s) fesziiltség hatasara. A ti durva kozelitését és tavolitasat egy
mikrométer csavar végzi, melyet 1éptetdmotor miikodtet. Minta- illetve tlicsere esetén a
tl az eléerdsitével egyiitt levehet6. Ticsere utan az eléerdsit6t rugokkal rogzitjik, a tit a
csavarral kb. 0.1 mm tavolsagra kozelitjiik a mintahoz, majd a szamitogép segitségével
folytatjuk a tii mozgatasat.

A mérés izemmod (Realtime) a ﬁ gomb segitségével indithato, a rogzitett képek (Offline)

pedig a |ggomb megnyomasaval érheték el. Mérés tizemmodban ﬁ (8. abra) a Scan
Controls ablakban allithato a pasztazasi ablak mérete, a pasztazas helye, szoge, frekvenciaja,
sebessége és felbontasa. A pasztazasi sebesség (frekvencia) megvalasztasanal figyelembe kell
venni a visszacsatolo rendszer tehetetlenségét és a minta durvasagat, mivel a nagy sebesség a
minta és/vagy a ti sériilését eredményezheti. Az STM kép felbontasa 128, 256 vagy 512
pont/vonal lehet. A Feedback Controls ablakban allithat6 az alagttaram, a tii-minta fesziiltség
€s a visszacsatolas erdssége. Nagyobb Integral és Proportional Gain értékek gyorsabb




pasztazast tesznek lehetévé, viszont til nagy értékek esetén a visszacsatold hurok begerjed. A
maximalis fuggdleges pasztazasi tartomany és a Szinskala az Other Controls ablakban
allithato. Ismeretlen minta esetén érdemes a maximalis fiiggbleges tartomanyt hasznalni,
viszont ez gyengébb fiiggdleges felbontast eredményez (felbontds = ziimi/21%). A Channel
ablakokban valaszthato a rogzitett adatok tipusa (magassag vagy aram), skala mérete, pasztazas
iranya és a doéléskiegyenlités modja.

9. abra. STM mikroszkop fej.

A mérésvezérld program tovabbi ikonjai: a tiit addig kozeliti a mintahoz, amig a beallitott

=
aram meg nem jelenik. === hatasara a tii eltavolodik a mintatol. megnyomasaval a késziilo
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képet, megnyomasaval pedig az utolsé pasztazasi vonalat jelenitjiik meg a képernyon.

lentrdl vagy fentrél inditja a pasztazast. @I be vagy ki kapcsolja a kép rogzitését.
A képerny6 aljan lathato a mér6fej tipusa, az iizemmod, a tii allapota, képrogzités allapota, a
file neve és az id6. A file neve a Capture—Capture Filename paranccsal allithato be. Mérés
kozben a Kijelz6 képernydn (9. abra) kovethet6 a pasztazas. A képernyd bal oldalan az 1-es
csatorna (jobbrol balra pasztazas) adatai lathatok, a képernyé jobb oldalan pedig a 2-es csatorna
adatai. FONTOS folyamatosan figyelni a képernyé bal also sarkaban talalhato Z Center
Position kijelz6t, amely a piezo keramiara kapcsolt fesziiltséget jelzi. Ha a piros nyillal jelzett
fehér fiigg6leges vonal a zold téglalap végéhez ér, akkor a kerémia maximalisan 6sszehtizodott
vagy kinyult és képtelen a feliiletet kovetni. A maximalis fiiggéleges tartomany (Z limit)
novelésével vagy a pasztazasi ablak (Scan size) csokkentésével altalaban javithato a helyzet.

Ha ez nem sikertil, akkor a tiit fel kell huzni .
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9. abra. Kijelzé képernyoé.
Mérés

A mérés egymast kovetd 1épései a minta konkrét fajtajatol fiiggetleniil hasonloak. Az altalanos
eljaras a kovetkezo:

1.) Ellenérizziik, hogy az egyes egységek helyesen vannak-e Gsszekapcsolva, majd a
fokapcsoloval egyszerre bekapcsoljuk a vezérlé elektronikat és szamitogépet (hogy mielébb

felvegye az tizemi hémérsékletet). (Ezt a gyakorlatvezet6 elvégzi a mérés megkezdése elott.)

2.) Elokészitjiik a mérend6é mintat (hogy mielébb bekovetkezhessen a mechanikai relaxacioja).
(Altalaban a gyakorlatvezet6 ezt is elvégzi a mérés megkezdése elétt.)

3.) Kovetkez6 1épésként megprobalunk eldallitani egy elfogadhatéan hegyes tit. (Bar lesz a
gyakorlatvezet6 altal elézetesen meghegyezett tii is, a diakoknak is kiprobalhatjak a hegyezést.)

4.) Ezutan egy csipesszel behelyezziik a tiit a foglalataba, a tii-minta tavolsagot kb. 0.1 mm-re
csokkentjiik, majd a méréfejet rezgésmentes asztalra helyezziik.

5.) Beallitjuk a kivant pasztazasi paramétereket (ablakméret, soronkénti pixelszam, pasztazasi
7
sebesség, alagutfesziiltség és aram), majd aktivaljuk a durva kozelité mechanizmust Ig

6.) A mérésvezérlé szoftver automatikusan elinditja az adatgyujtést. Amennyiben a kép

megfeleld, ugy elmentjiik a HDD-re @. Ha a kép nem megfeleld, akkor a paraméterek
allitasaval megprobalunk javitani rajta. Ha ez semmiképp sem sikeriil, annak leggyakoribb oka,

hogy a tii szennyezett, vagy tompa. Ekkor leallitjuk a mérést E :
7.) A ti-minta tavolsagot legalabb 2mm-re noveljiik.

8.) Kivessziik a tiit és visszatériink a 3.)-es ponthoz, vagyis a tii ajboli meghegyezéshez, vagy
cseréjéhez.



Képfeldolgozas

A képfeldolgozas legjobb alternativaja a Gwyddion nevii ingyenes képfeldolgozé program
hasznalata. Itt talalhat6é a legfontosabb funkciok rovid osszefoglalasa. A fajlt megnyitva az
Info—>Show Data Browser utasitassal megnyithatdo egy ablak, amiben kivalaszthato az
elmentett tobbcsatornas fajl egy vizsgalandé csatornaja (pl. topografia, aramkép, stb., a program
alapbol az 1. csatornat nyitja meg). A gyakran hasznalt parancsok kis ikonokra kattintva
elérhetdek. Az egyes pasztazasi vonalak magassaga gyakran eltér, ezért kattintsunk: Align rows

using various methods g . Az eldugro ablakon kiilonbozé modszerekkel igazithatjuk
egymashoz a vonalakat. A képen el6forduld horizontalis vonalak eltiintetésére: Correct

horizontal scars , de ezzel ovatosan banjunk, mert nagymértékben ronthatja a vonal
korili teriilet képmindségét. A kép dolését korrigalhatjuk: Level data by fitting a plane

through three points B . Ezt kovetden a képen harom pontra kell kattintani, amirél meg
vagyunk gy6zédve, hogy 1 sikban van, ehhez vizszintezziik a tobbi pontot. JoI mutat néha, ha

térben jelenitjitk meg az adatokat: Display a 3D view of data . A kép egy részletét is

kivaghatjuk, tovabbi elemzéshez: Crop data Allithatjuk a szinskalat, ami a z tengely

értékeit jeleniti meg: Stretch color range to part of data IU . A szinpalettakat a kép melletti
szinskalara jobb egérkattintassal érhetjiik el. A mérés kiértékeléséhez sziikségiink lesz Kisziirni
a periodikus jelet a zajbol, ehhez: Data Process—Correct Data—2D FFT Filtering, és
eléugrik egy ablak, ahol be kell jel6Iniink a vart periodikus minta Fourier-transzformalt alakjat
(pl. bekarikazni a haromszogracs transzformaltjat, ami egy hexagon).

A Nanoscope program sajat formatuma a megszokott képfeldolgoz6 programok segitségével
nem nyithato ki, viszont az ingyenes WSxM 3.1-es vagy ujabb programja képes kinyitni és
feldolgozni a Nanoscope fajlokat. A WSxM program miikodése hasonlit a Nanoscope program
milkodéséhez, viszont a megjelenése és az utasitasok megnevezése eltér. A kép dolését a teljes
képhez (Process—Plane—Global) vagy a kép egy részéhez (Process—Plane—Local)
illesztett sik kivonasaval tudjuk eltavolitani. Sziikség esetén a Process—Filter—Fit2nd
utasitassal masodfoku feliiletet vonhatunk ki a képbél. Az egyes pasztazasi vonalak magassaga
gyakran eltér, ezért altalaban érdemes végrehajtani a Process—Filter—Flatten parancsot.
Ezzel az utasitassal minden pasztazasi vonalhoz egyenest (Offset - nincs d6lés és Line - van
délés) vagy parabolat (Parabola) illesztink, és azt Kkivonjuk a pasztazasi vonalbol.
Process—Filter—Flatten—Line a Process—Plane—Global parancsot is helyettesiti. A
képen  talalhato  tiiskék  eltavolithatok  példaul a  Process—Filter—Matrix
convolution—Smooth_3x3 atlagol6 matrixszirével. A kép egy részlete a Process—Zoom
paranccsal nagyithatdo Ki. Vonalmetszetet a Process—Profile paranccsal készithetiink. A
metszeten Process—Measure distance utasitassal lehet megmérni két pont tavolsagat. A kép
3D megjelenitése a Display—3D Settings and Preview utasitassal modosithaté. Itt lehetdség
van a kép dontésére és forgatasara, valamint a megvilagitas iranyanak a valtoztatasara is. 2D
abrazolasban (Display—Top View) fontos szinskalat hasznalni. A szinskala a Display—Info
paranccsal érheto el.


http://gwyddion.net/download.php
http://www.nanotec.es/products/wsxm/thanks.php?code=3_1

A rogzitett képek Offline izemmodban |Qa I meghajton talalhatok (10. abra).
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10. abra. Offline tizemmoad.

A mérési file altalaban két képet tartalmaz (Channell és Channel2), egyiket jobbrol balra, a
masikat balrél jobbra pasztazva készitjiik. A kép szlirése el6tt ki kell valasztani egyik képet az
Image—Select Left Image vagy Image—Select Right Image parancs segitségével. A kép
kivalasztasa utan elérhetévé valnak a sziirési, mérési és megjelenitési lehetéségek (11. abra).
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11. abra. Képfeldolgozas.

| (feliilet illesztése a rogzitett képhez)

A képfeldolgozast ajanlott a Modify—Plane fit Autol:

vagy Modify—Flatten Ig(gérbe illesztése a pasztazasi vonalakhoz) utasitasokkal kezdeni.
A képen talalhato tiiskék Modify—Median (matrix sziiré) vagy Modify—Lowpass (hagy
frekvenciakat levago) szirdvel tavolithatok el. A kiilondsen zajos pasztazasi vonalak
eltavolithatok a Modify—Erase Scan Lines paranccsal. A periodikus struktirak
Modify—Spectrum 2D Fourier sziirovel emelheték ki. A sziir6ket minden esetben
koriiltekintéen kell hasznalni, mivel azok eltorzithatjak a képet. Tavolsagokat és magassagokat
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az Analyze—Section (vonalmetszet) utasitas segitségével mérhetiink. A képek két vagy

_ _ N7 _ K7
harom dimenzids abrazolasban a View—Top View 7 vagy a View—Surface Plot 1=
utasitasokkal jelenithetdk meg. A képek kontrasztja barmely sziiré hasznalatakor allithatd. A
képek mentésére a Utility— TIFF Export utasitas hasznalhato.



http://fizipedia.bme.hu/index.php/F%C3%A1jl:STM_icon_monitor.jpg

