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1 Einleitung

Die Charakterisierung von Oberfldchen hinsichtlich ihrer geometrischen und elektronischen
Eigenschaften wie auch ihrer chemischen Zusammensetzung ist zu einem wesentlichen
Gebiet der Oberflichenphysik geworden. Unter einer Vielzahl von oberflichenphysikalischen
Methoden sei hier exemplarisch ESCA (Electron Spectroscopy for Chemical Analysis) [1]-
[11] genannt, welche iiber Photoelektronenspektroskopie Zugang zu Informationen der
elektronischen Struktur und der Elementzusammensetzung der Oberfliche ermdglicht. Die
Nahkanten-Rontgenabsorptionsspektroskopie (X-Ray Absorption Near Edge Strukture
(XANES) [12]-[20] und Extended X-Ray Absorption Fine Structure (EXAFS) [21]-[29])
liefert neben Informationen zur Elementzusammensetzung auch Daten zur lokalen
Bindungskonfiguration der Atome und Molekiile auf der Oberfldche. Sowohl ESCA als auch
XANES und EXAFS haben stark von der Entwicklung hochbrillanter, energetisch
durchstimmbarer Quellen fiir weiche Rontgenstrahlung (Synchrotronstrahlungsquellen [30]-
[32]) profitiert.

Mit der Entwicklung der Nanotechnologie ist ein groBes Interesse entstanden, durch
Kombination  von  spektroskopischer  Oberfldchenanalytik und  hochauflésenden
Mikroskopieverfahren Informationen aus nanoskopischen Bereichen zu gewinnen, um so die
lokalen Eigenschaften der Oberfliche zu studieren.

Die Rasterelektronenmikroskopie (Scanning Electron Microscopy (SEM) [33]-[38] und
Transmissions Elektronen Mikroskopie (TEM) [39]-[42]) ergibt in Kombination mit der
Rontgenfluoreszensanalyse (EDX, Energy Dispersiv X-Ray Analysis) [43]-[45] und der
Energieverlustspektroskopie (EELS, Electron Energy Loss Spectroscopy [46]-[51]) sehr
leistungsfdhige Laborgerite, die jedoch auf leitfahige und strahlungsstabile Proben beschrinkt
bleiben, und zum Teil sehr aufwendige Préparationen erfordern. Daneben wurden neue
Verfahren der Mikrospektroskopie  [52]-[55] (u-ESCA, p-XANES) wund der
Spektromikroskopie [56]-[59] (X-RAY Photo Electron Emission Microscopy (X-PEEM))



entwickelt, die auf der Anregung der Probenoberfliche mit hochbrillanter, weicher
Rontgenstrahlung beruhen.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine Beamline und ein MeBstand fiir die
Photoemissionsmikroskopie bei Anregung mit weicher Rontenstrahlung (PEEM) [60],[61] am
Elektronenspeicherring BESSY II [62] aufgebaut, charakterisiert und erste Untersuchungen
an monomolekularen, organischen Schichten und Inseln durchgefiihrt.

Zielsetzung der Arbeit war die Realisierung eines Instruments, welches insbesondere fiir die
Untersuchung von Schichtsystemen aus diinnen Filmen und Inseln auf Silizium bzw.
Siliziumoxid im Bereich der Si-L-Absorptionskante (Ep, = 99,4 eV) geeignet ist.

Die Arbeit beschreibt in Kapitel 3 den Aufbau einer Undulatorbeamline [63]-[65] mit
Multilayer-Monochromator [66] insbesondere fiir den Energiebereich 95-106 eV (Si-L-Kante)
sowie fiir Energiebereiche an der C-K-Kante (284 eV) und der Ti-L-Kante (454 eV). Die in
den Charakterisierungsmessungen ermittelten spektralen Eigenschaften der Beamline werden
in Kapitel 4 vorgestellt. Kapitel 5 beschéftigt sich mit PEEM-Untersuchungen zur
thermischen Stabilitdt eines Schichtsystems aus Cu-Schichten auf Silizium mit einer
Zwischenschicht aus monomolekularen, organischen Molekiilen als ,,Self Assembled
Monolayer (SAM) [67]-[69] in Form von geschlossenen Schichten oder Inseln.

Die Ergebnisse werden hinsichtlich der strukturellen Anderung der Probenoberflichen bei

thermischer Behandlung in Kapitel 6 im Vergleich verschiedener Probensysteme diskutiert.
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2 Grundlagen

2.1 Oberflichenanalyse mit einem Photoelektronen-Emissionsmikroskop

Das Photo-Elektronen-Emissions-Mikroskop
(PEEM) nutzt den &ulleren Photoeffekt zur
Abbildung einer Oberfliche [70]. Im Gegensatz
zum verwandten Verfahren LEEM (Low Energy
Electron Microscopy) [71]-[77] werden beim
PEEM Photonen unter schrigem Einfall auf eine
Oberfliche gebracht, wo sie Photoelektronen und
die damit verbundenen Sekundirelektronen
auslosen (s Abb. 2.1.1). In einer Elektronenoptik
wird dann die laterale Emissionsverteilung der
Elektronen vergrofert abgebildet [78]. Diese
enthilt verschiedene Informationen der Oberfldche
wie Topologie und chemische Zusammensetzung.
Die Informationstiefe aus der Oberfliche betrdgt
im allgemeinen wenige Nanometer [79]. Sie hingt
wesentlich von der freien Weglinge der

ausgelosten Elektronen ab.

T\ Robe

Photoneneinfalls-

ﬁ \ % richtung
J

[ | | | ==1 Hektronenoptik

Hektronen-
trajektorien

Bldverstarker

Abb. 2.1.1: Schematische Darstellung des
PEEMs in Reflexionsanordnung.

Es werden im wesentlichen zwei Energiebereiche der anregenden Photonen verwendet, zum

einen die Anregung mit weicher Rontgenstrahlung und zum anderen die Anregung mit UV-

Licht. Bei Verwendung von Anregungsphotonen mit Energien im Bereich der

Bindungsenergien der Rumpfelektronen (typischer Weise 50eV bis zu einigen keV), tragen
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im wesentlichen Sekundéarelektronen zur Bildhelligkeit bei [80]. Diese entstehen in einer Art
Dreistufenprozef3. Zuerst wird ein Rontgenquant absorbiert und dadurch ein Rumpfniveauloch
und ein Elektron erzeugt. Dieses Elektron kann entweder in einen unbesetzten Zustand
oberhalb der Fermi-Kante angeregt oder als freies Photoelektron emittiert werden. Danach
erfolgt eine Rekombination des Lochs entweder unter Emission eines weiteren Lichtquants
(Fluoreszenz) oder eines Augerelektrons. Im dritten Schritt erzeugen diese Augerelektronen
eine Kaskade von Sekundirelektronen. Fiir die Abbildung stehen folglich nicht nur
Elektronen mit anndhernd gleichen Energien zur Verfiigung, sondern eine Energieverteilung
von Elektronen mit einer Breite von einigen eV, die durch die Elektronenoptik des
Mikroskops und die Grofle der Kontrastblende in der Optik bestimmt wird. Den grof3ten
Anteil daran haben die Sekundérelektronen.

Wird zur Anregung UV-Licht mit Energien kurz oberhalb der Austrittsarbeitsschwelle vieler
Materialien (ca. 5 eV, s. Tab. 2.1.1) genutzt (Schwellenemission), wird das Bild
ausschlieBlich durch Valenzband-Photoelektronen erzeugt. Ein vollstdndiges, schematisches

Elektronenemissionsspektrum bei Photoanregung ist in Abb. 2.1.2 zu sehen. Aus diesem

A

§C) hv

c

Q

3 hv

©

C

©

w

Eremi E\/akuum Bandenergle
P A Photo-
/ elektronen

Intensitat

\

Skundar-
elektronen

»
’ o

ENn, Hektronen

Abb. 2.1.2: Schematisches Elektronenspektrum eines Metalls bei
Photoanregung. Photonen mit der Energie hv erzeugen Photoelektronen mit
der kinetischen Energie, die um die Austrittsarbeit ® gegeniiber der
Photonenenergie erniedrigt ist. Das Spektrum setzt sich aus diesen
Photoelektronen und einem kontinuierlichen Spektrum von Sekundir-
elektronen zusammen.
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Spektrum wird im PEEM durch dessen Elektronenoptik und die Kontrastblende ein Bereich
mit einer Breite von wenigen eV herausgeschnitten.

An der Erzeugung eines Bildes sind verschiedene Kontrastmechanismen beteiligt. Durch die
Beleuchtung der Probe unter einem Einfallswinkel von 65° zur Normalen (Fokus IS-PEEM)
ensteht durch Schattenwurf ein Topologiekontrast (s. Abb. 2.1.3) [81]. Eine Verzerrung des
elektrischen Feldes an Oberflichentopologien erzeugt eine Uberhdhung mit nachfolgender
Erniedrigung des erwarteten Intensitdtsverlaufs bei einem Linescan der Bildintensitét iiber
eine Stufenkante hinweg wie in Abb. 2.1.3 schematisch dargestellt ist.

Bei Beleuchtung mit UV-Licht, dessen Photonenenergie im Bereich der
Austrittsarbeitsschwelle der meisten Elemente liegt, treten lokale Unterschiede in der
Austrittsarbeit auf (Austrittsarbeitskontrast, s. Abb. 2.1.3) [82]. Diese Unterschiede entstehen
beispielsweise durch verschiedene Kristallorientierungen oder an lateralen Grenzflichen
verschiedener Materialien mit unterschiedlicher Austrittsarbeit. Aus Oberflichen, deren
Austrittsarbeit hoher liegt als die anregende Photonenenergie, werden keine Elektronen

ausgelost. Aus Oberfachen mit niedrigerer Photonenenergie werden Elektronen emittiert.

Element Oberflachenebene | Austrittsarbeit in eV
Ag (100) 4,64
(110) 4,52
(111) 4,74
Cu (100) 4,59
(110) 4,48
(111) 4,98
Ge (111) 4,80
Ni (100) 5,22
(110) 5,04
(111) 5,35
W (100) 4,63
(110) 5,25
(111) 4,47
Si 5,0

Tab. 2.1.1: Austrittsarbeiten einiger Metalle [83].
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Zwischen solchen Materialien entsteht bei der Schwellenemission ein extremer Hell/Dunkel-
Kontrast.

Bei Anregung mit weicher Rontgenstrahlung tritt der Austrittsarbeitskontrast in den
Hintergrund. Hier treten Elementkontraste aufgrund der verschiedenen Wirkungsquerschnitte
der Photonenabsorbtion und der damit verbundenen Elektronenemission auf [84].

Bei Photonenenergien, die den Rontgenabsoptionskanten verschiedener Elemente
entsprechen, entsteht ein sehr starker chemischer Kontrast (Rontgenabsorptionskontrast, s.
Abb. 2.1.4) [85]. Dieser beruht darauf, dal mit der schlagartig ansteigenden Absorption an
einer solchen Kante die Elektronenausbeute aus der Oberfliche ansteigt (sieche auch:
Spektromikroskopie am System Cu/SiO,/Si, Abschnitt5.5). Das bedeutet, dall ein chemisches
Element bei Variation der Photonenenergie iiber eine Absorptionskante hinweg im PEEM-
Bild plétzlich deutlich heller erscheint (elementselektive Abbildung, Spektromikroskopie)
[86]-[89]. Durch

Topologiekontrast Austrittsarb eitskontra st

hv hv

PEEM-Bild PERVI-Bild

®,

_ Sanbereich

€ »

Sanbereich

P

Line-Scan der Bildintensitat

Line-Scan der Bldintensitat

Sanbereich Sanbereich

Intensitat
Intensitat

Abb. 2.1.3: Topologie- und Austrittsarbeitskontrast. Beim Topologiekontrast
entsteht durch schrégen Lichteinfall ein Schattenwurf, der sich durch die
verdnderte  Elektronenemission im PEEM-Bild bemerkbar macht.
Gleichzeitig entsteht eine Uberstruktur in einem Line-Scan der
Bildintensititen aufgrund der Feldverzerrung an der Stufenkante. Beim
Austrittsarbeitskontrast beruht der Intensitdtsunterschied im PEEM-Bild und
dem Line-Scan der Bildintensitéit auf Differenzen der Austrittsarbeit zweier
verschiedener Materialien oder verschiedener Kristallorientierungen eines
Materials.
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Rontgenabsomtionskontrast
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- . o |
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o o Kante, B
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Abb. 2.1.4: Rontgenabsorptionskontrast. Dieser Kontrast entsteht durch die
unterschiedliche Absorption der Strahlung von Material A und B und den
damit verbundenen Elektronenemissionen. Uberschreitet die Photonenenergie
die Energie einer Absorptionskante des Materials B (rechts), steigt die
Emission aus diesem Bereich stark gegeniiber der Emission aus Material A
an. Die Bildhelligkeiten des mit einer CCD-Kamera aufgenommenen PEEM-
Bildes geben aufgrund von Skalierungen nicht die absolute Intensitidt wieder.
Diese wird erst durch die Intensitdtsmessung mit einem Line-Scan gezeigt.

Bildung von Differenzbildern direkt vor und hinter einer Rontgenabsorptionskante kénnen so
Verteilungen einzelner chemischer Elemente sichtbar gemacht werden. Wird die
Bildintensitdt eines ausgewihlten Probenbereichs in Abhéngigkeit von der eingestrahlten
Photonenenergie gemessen, so entsteht ein Rontgenabsorptionsspektrum der betreffenden
Probenstelle (Mikrospektroskopie, u-XANES) [90],[91].

Die Anregung mit weicher Rontgenstrahlung zeichnet sich im PEEM dadurch aus, daB sie an
Rontgenabsorptionskanten elementselektiv  ist. Im Gegensatz dazu ist der hohe
Austrittsarbeitskontrast bei Anregung mit UV-Licht nicht elementselektiv. Bei einem Element
konnen durch verschiedene Kristallorientierungen an der Oberfliche verschiedene

Austrittsarbeiten auftreten (z.B. Cu: 4,59e¢V bei (100)-Oberfliche, 4,48eV bei (110) und
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4,98eV bei (111) [92]). Gleichzeitig konnen auch verschiedene Elemente die gleiche
Austrittsarbeit besitzen.

Aus den elektronenoptischen FEigenschaften des PEEMs ergeben sich bestimmte
Anforderungen an die Lichtquellen, die zur Erzeugung der Anregungsphotonen genutzt
werden sollen. Fiir die Schwellenemission mull die Photonenenergie einer Quelle im Bereich
der Austrittsarbeiten der meisten Elemente liegen. Fiir diese niederenergetischen Lichtquanten
mit fester Energie eignet sich fiir sehr viele Elemente eine Hg-Kurzbogenlampe mit einer
Photonenenergie bis zu 4,9¢V (siehe Tab. 2.1.1) [93].

Fir die Mikrospektroskopie (u-XANES) und Spektromikroskopie (X-PEEM) wird eine
durchstimmbare Lichquelle mit Photonenenergien bis zu einigen hundert eV benétigt. Fiir die
Untersuchung von Proben in wéssriger Losung miissen zum Beispiel Photonen im Bereich
des Wasserfensters (284 — 543 eV entsprechend dem Bereich zwischen C-K-Kante und O-K-
Kante) zur Verfiigung stehen. Zusitzlich sind hohe Photonenfliie (> 10° Photonen/Sekunde)
fiir kurze Belichtungszeiten von groBBer Bedeutung. Eine hohe Monochromasie der Strahlung
ist dabei nur von untergeordnetem Interesse, weil die Energiebreite der
Elektronenenergieverteilung im PEEM (>2 eV, je nach verwendeter Kontrastblende) die hohe
Energieauflosung der Photonenenergieverteilung iiberdeckt. Eine Breite der Energieverteilung
der einfallenden Photonen von 2 eV ist aus diesem Grund ausreichend.

Am besten ist hierfiir ein Elektronenspeicherring der dritten Generation mit einer Beamline an
einem Undulator geeignet. Bei dieser Quelle stehen sehr hohe Photonenfliisse iiber einen

kontinuierlich durchstimmbaren Bereich zur Verfiigung.

2.2 Elektronenspeicherringe zur Erzeugung von Synchrotronstrahlung

Um Strahlung hoher Brillanz [94] in einem groBen Spektralbereich vom Infraroten bis zu
harter =~ Rontgenstrahlung zu  erzeugen, wird die  Synchrotronstrahlung  von
Elektronenspeicherringen eingesetzt [95],[96]. Diese bestehen im wesentlichen aus einer
Elektronenquelle mit Beschleuniger und einem kreisformigen Speicherring. In den heute
tiblichen Synchrotrons der dritten Generation ist diese Kreisform in einen Polygon abgeéndert
worden, in dessen geraden Abschnitten Undulatoren und Wiggler eingesetzt sind. Die
Kreisbogen zwischen diesen geraden Strecken sind durch Ablenkmagneten, den sogenannten
,»Bending Magnets®, realisiert. Diese drei Komponenten des Speicherringes dienen als
Strahlungsquelle. In ihnen werden die Elektronen aus ihrer geradlinig gleichférmigen

Bewegung gezwungen, wodurch sie elektromagnetische Strahlung emittieren. Fiir ein
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Elektronensynchrotron ergibt sich somit ein prinzipieller Aufbau wie in Abb. 2.2.1 zu sehen
[97].

Im Linearbeschleuniger, dem Linac, werden die in einer Quelle erzeugten Elektronen
beschleunigt und in das Boostersynchrotron eingespeist. Dort wird ihre Geschwindigkeit auf
iber 99% der Vakuumlichtgeschwindigkeit erhoht [98]. AnschlieBend werden die nun
relativistischen Elektronen in den Speicherring injiziert. In den Undulatoren und Wigglern
wird elektromagnetische Strahlung in Flugrichtung der Elektronen, an den Ablenkmagneten
tangential dazu emittert. Um die Elektronenenergie zu erhalten, ist ein RF-Generator in einer
der geraden Strecken eingebaut, der zur ,,Nachbeschleunigung* der Elektronen genutzt wird
[99].

Ein  solches modernes  Elektronensynchrotron ist BESSY II  (Berliner
Elektronenspeicherringgesellschaft fiir Synchrotronstrahlung) in Berlin-Adlershof. Die
Arbeitsparameter von BESSY II sind in Tabelle 2.2.1 zu sehen. An dieser Anlage wurde im
Rahmen dieser Arbeit eine Undulatorbeamline mit Multilayer-Monochromator konstruiert

und aufgebaut.

Synchrotron

Undulator/
Wiggler-
Srahlung

Ablenkmagnet-

- 1 Srahlung

Abb. 2.2.1: Schematischer Aufbau eines Synchrotrons der dritten Generation.
Im Linac werden die in einer Quelle erzeugten Elektronen beschleunigt.
Anschlieend werden diese im Boostersynchrotron auf die Maximalenergie
beschleunigt und in den Speicherring eingelassen. Dort verursachen sie an
den Ablenkmagneten und Undulatoren bzw. Wigglern Emission von
elektromagnetischer Strahlung.
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Elektronenenergie 0,9-1,7 GeV
Ringstrom max. 400 mA
Strahl-Lebensdauer*Ringstrom 600 mA*h
Kritische Wellenlidnge an den Dipolen 0,5 nm

Tab. 2.2.1: Betriebsparameter der Anlage BESSY II [100].

2.3 Lineare Undulatoren — der U125/1 bei BESSY II

Undulatoren bestehen aus periodischen Magnetstrukturen, durch die Elektronen
hindurchfliegen, die im vorher beschriebenen Speicherring auf nahezu Lichtgeschwindigkeit
beschleunigt wurden [101]. Durch das periodische Feld erfahren sie dabei eine periodische
Ablenkung auf ihrer Bahn. Diese linearen Undulatoren haben den in Abb. 2.3.1 zu sehenden
Aufbau.

Wie aus der klassischen Elektrodynamik bekannt, emittieren die Elektronen bei dieser
beschleunigten Bewegung Energie in Form von elektromagnetischer Srahlung, in diesem Fall
der sogenannten Undulatorstrahlung. Die Abweichung der Elektronenbewegung von der
Undulatorachse ist dabei aufgrund des bei Undulatoren schwachen Magnetfeldes sehr klein,
die rdumliche Periode entspricht der Undulatorperiode A,, die typischer Weise einige cm

betrdgt. Klassisch wire auch die Wellenldnge der emittierten Strahlung in diesem Bereich zu

Srahkungskeule

Undulatorgap Hektronenbahn

Abb. 2.3.1: Magnetstruktur eines linearen Undulators. Elektronen werden
innerhalb des Magnetfeldes auf eine periodische Bahn gezwungen. Durch
diese beschleunigte Bewegung emittieren sie Strahlung in Richtung der
Undulatorachse.
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erwarten. Durch Lorentzkontraktion

und relativistische Doppler- 1. Hamonische

verschiebung  reduziert sich die

Pnotonenflul®

Wellenlidnge der emittierten Strahlung
bis zu einigen A [102]. Folglich ist
Strahlung im Bereich des VUV

(Vakuum-Ultra-Violett) iiber weiche

bis zur harten Rontgenstrahlung zu —

erwarten, die in einer Strahlungskeule, Fhotonenenemie
dic  stark in  Flugrichtung  der Abb. 2.3.2: Prinzipieller Aufbau eines Undulator-
Elektronen gerichtet ist, emittiert wird. spektrums. Auf der optischen Achse des Undulators

existieren nur ungerade Harmonische.
Aufgrund der Abweichung der
Elektronenflugbahn von einer Geraden entstehen hohere Harmonische mit Vielfachen der
Fundamentalfrequenz. Die geraden Harmonischen werden unter einem kleinen Winkel zur
optische Achse des Undulators emittiert, die ungeraden auf ihr [103].
Durch Blendensysteme werden alle geraden Harmonischen ausgeblendet. Das entstehende
Spektrum ist in Abb. 2.3.2 zu sehen. Der Undulator U125/1 bei BESSY I ist ein linearer
Undulator, der linear polarisiertes Licht mit horizontaler Polarisation emittiert. Er verfiigt {iber
32 Magnetperioden mit jeweils 125 mm Lénge. Folglich ist seine Periodenzahl N = 32 und
die Periodenldnge A, = 125mm. Seine QuellgréfBe betragt & =310pm und 8, =21um mit einer
Divergenz von 8," =17prad und &, =7,1prad bei einer Photonenenergie von 100 eV [104].
Fiir die moglichen Photonenenergien der verschiedenen Harmonischen ergeben sich durch
Variation des Undulatorgaps (s. Abb. 2.3.1), also der lokalen Magnetfeldstirke am Ort der
Elektronenflugbahn, bestimmte Energiebereiche. Der zugehdrige Photonenflu3 und Brillanz
sind in den Abbildungen 2.3.3 und 2.3.4 zu sehen. (simuliert fiir eine Elektronenenergie von

1,7 GeV und einen Ringstrom von 100mA) [105].
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Photonenflul® [Photonen/s*0.1% BN

Abb. 2.3.3: Simulierter Photonenflufl des Undulators U125/1 bei BESSY II [105].

Brillanz [Photonen/(s*(mm*mrad)?2*0, 1%BW)]

Abb. 2.3.4: Simulierte Brillanz des Undulators U125/1 bei BESSY II [105].
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3 Apparativer Aufbau

In diesem Kapitel wird die im Rahmen dieser Arbeit entwickelte Konzeption und
Realisierung der Beamline am U125/1-ML bei BESSY II beschrieben. Die Teilkomponenten
(Vorspiegel, Blendensystem, Monochromator, Austrittsspalt, Gaszelle mit Flufdetektor,

PEEM mit Probenschleuse und Priparationskammer) sind in den gezeigten Abbildungen

malstdblich dargestellt.

Abb. 3.1: Beamline U125/1-ML bei BESSY II. Gezeigt sind alle im Rahmen
dieser Arbeit aufgebauten Komponenten, die zusammen eine Beamline mit
einem Photoelektronen-Emissionsmikroskop mit Probenschleuse und
Préparationskammer bilden. Der Flansch am linken Bildrand stellt die
Verbindung zum Elektronenspeicherring dar.
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3.1 Anordnung der rontgenoptischen Komponenten zur Beamline

Die Kombination der einzelnen, optischen Komponenten ergibt eine Beamline, die
hochintensive, monochromatische Strahlung zur Verfiigung stellt. Die dazu erforderliche

Anordnung ist in Abb. 3.1.1 zu sehen.

" Bektronenbahn

Abb. 3.1.1: Anordnung der einzelnen Beamlinekomponenten. Die
verschiedenen Filter- und Blendeneinheiten und die Strahlanalyse-
Komponenten sind in dieser Ubersicht nicht gezeigt.

3.2 Strahlgeometrie

Die berechnete Strahlgeometrie der aufgebauten Beamline vom Quellpunkt der Strahlung bis
zur Probe im PEEM ist in Abb. 3.2.1 zu sehen. Die angegebenen Léingen zwischen dem
Multilayerspiegel im Monochromator, Austrittsspalt und der Probe ist fiir eine
Photonenenergie von 99¢V in mm angegeben. Bei anderen Energien dndern sich diese
Léangen, weil der Spiegel im Monochromator linear in Richtung der optischen Achse bewegt
werden muf3. Die Entfernung des Spiegels zum Spalt entlang der optischen Achse bleibt dabei
durch Verianderung der Spaltposition konstant und betrdgt 1000mm.
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Abb. 3.2.1: Strahlgeometrie der Beamline U125/1-ML bei BESSY II. Alle
Langen (in mm) sind fiir eine Photonenenergic von 99¢V dargestellt. Fiir
andere Photonenenergien verdndert sich die Position der ersten
Monochromatoroptik (Multilayerspiegel) und des Spalts.

3.3 Vakuumabschnitte

Die Aufteilung der Beamline mit angeschlossener Experimentierstation in Vakuumabschnitte
gewdhrleistet den unabhingigen Betrieb und Wartung der einzelnen Komponenten. Zuséatzlich
bildet dieses System eine Sicherheitseinrichtung, die bei einem Vakuumeinbruch in einer
Kammer den Druckanstieg in allen anderen Komponenten verhindert. Alle
Druckmesssensoren sind mit einem Interlocksysten verbunden, das bei zu schnellem
Druckanstieg oder Uberschreitung einer Druckschwelle sofort alle pneumatischen Ventile
schlieft, die die einzelnen Abschnitte voneinander trennen [106]. Gleichzeitig ist das
Interlocksystem mit dem des Speicherrings verbunden. Dadurch werden Fehlbedienungen der
Ventile ausgeschlossen, die sie selbst oder andere Komponenten durch auftreffende Strahlung
beschidigen konnten.

Das gesamte Vakuumsystem ist mit CF-Flanschen ausgefiihrt [107]. Alle Kammern und
Rohre sind aus Edelstahl hergestellt.
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Bende mit Monochro- Austritts-
\orspiegel Folienfilter mator spalt

Poben- Paparations
Gaszelle PEEM schleuse kammer

Abb. 3.3.1: Schematische Darstellung der Vakuumabschnitte. Gezeigt sind
alle Beamlinekomponenten und die daran angeschlossene PEEM-Kammer
mit Probenschleuse und Préparationskammer

3.4 Gesamtaufbau der Beamline

Die Anordnung der Beamlinekomponenten wurde an die Gegebenheiten der Speicherringhalle
von BESSY II angepalit. Die Strahlhéhe am Auslassystem des Synchrotrons betrdagt 1400mm
zum Hallenboden. Die Beamline ist als dritte zwischen zwei weiteren angeordnet, die
ebenfalls den UI125/1 als Lichtquelle nutzen. Der Undulatorstrahl wird iiber eine
Ablenkspiegeleinheit (Switch Mirror Unit (SMU))den einzelnen Strahlrohren zugeteilt, so daf3
sich immer nur eine Beamline im Messbetrieb befinden kann. Fiir den Betrieb der hier
gezeigten Beamline, die in Flucht mit dem Undulator aufgebaut wurde, wird dieser
Vorspiegel aus dem Strahl entfernt. Eine zweidimensionale Darstellung der konstruierten

Beamline ohne die benachbarten Beamlines und die SMU ist in Abb. 3.4.1 zu sehen.
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Abb. 3.4.1: Aufbau der Komponenten als Beamline.
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3.5 Vorspiegel

Der hier beschriebene Plan-Vorspiegel stellt das erste optische Element der Beamline dar.
Seine Aufgabe besteht darin, als spektraler TiefpaB3 unerwiinschte, hochenergetische
Strahlungsanteile (Ep,>500 eV) und Neutronenfliisse vom nutzbaren Strahlungsbereich (50-
500 eV) rdumlich zu trennen [108].

Vorspiegel sind in den meisten Féllen als Spiegel unter streifendem Lichteinfall ausgefiihrt,
um eine spektral breitbandige, hohe Reflexion im weichen Rontgenlicht zu ermdéglichen
[109]. Die Ablenkung der Photonen beruht auf der externen Totalreflexion. Der kritische
Winkel fiir die Totalreflexion ist abhidngig von der Energie der einfallenden Strahlung und
vom Brechungsindex & des Oberflichenmaterials des Spiegels. Bei festem Glanzwinkel und
festem Oberflichenmaterial ergibt sich eine von der Photonenenergie abhéngige Reflektivitit
(s. Abb. 3.5.1) [110]. Zu hohen Energien hin nimmt die Reflektivitét stark ab. Der Vorspiegel
arbeitet also als Tiefpassfilter. Der hochenergetische Strahlungsanteil wird nicht reflektiert,
sondern vom Spiegel absorbiert oder wie die unerwiinschten Neutronen transmitiert. Eine
Wand aus Blei als Beamstop absorbiert diesen Teil der Strahlung [111].

Der Vorspiegel ist als planes Si-Einkristall-Substrat [112] mit oxidischer Ni-Beschichtung
ausgefiihrt (an der Oberfldche oxidiert). Die optische Flidche hat eine Grofe von 40 mm x 80
mm bei einer Substratstirke von 20mm. Der Winkeltangentenfehler der Oberflache betrigt
durchschnittlich 0,16 Bogen-

sekunden ~ RMS [113]. Die

Oberflichenrauhigkeit  liegt  bei W
0,737nm RMS [113]. Der gewdhlte o | N-Mtante |
Glanzwinkel der einfallenden T
Strahlung betrdgt 3°. Dies ergibt ‘g er 1
=

unter Beriicksichtigung der % 04 _
QuellgroBe (ox= 310pum, oy= 21pm ol o NiL Kante
[114]) und Divergenz (0",= 17urad, | 200nm Ni (oxdiert) auf

ool S0,-Qubstrat |
0'y= 7,1urad [114]) der Quelle eine ' o

0 200 400 600 80 1000 1200

eliptische Ausleuchtung des Spiegels Fhotonenenergie (V)

mit einer vertikalen Halbachse von
Abb. 3.5.1: Simulierte Reflektivitdt des Vorspiegels. Die
0,4mm und einer horizontalen  Berechnung erfolgte fiir einen Glanzwinkel von 3° ohne
Beriicksichtigung der Oberflichenrauhigkeit [116]. Der Spiegel
Halbachse von 21,5mm. besteht aus einem 20mm dicken Si-Substrat mit 100nm dicker

Die Beschichtung aus Ni mit einer Ni-Beschichtung.
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Schichtdicke von ca. 200 nm wurde mit dem DC Magnetron Sputter-Verfahren aufgebracht.
Daraus ergibt sich fiir einen Glanzwinkel von 3° eine Reflektivitit des Vorspiegels nach Abb.
3.5.1 . Ni weist wie in der Abbildung ersichtlich als Reflexionscoating eine Reflektivitit von
>75% im Bereich 90-500 eV auf.

Bedingt durch die Absorption der hochenergetischen Strahlungsanteile bei einer
Gesamtstrahlungsleistung des Undulators von 600 W [115] ist eine aktive Kiihlung des
Substrats an dessen Seitenwinden notwendig. Diese Kiihlung ist durch eine Wasserkiihlung
realisiert. Die Kiihlbacken bilden gleichzeitig die Aufnahme des Spiegels in der Mechanik,
die eine Winkeljustage um eine vertikale und eine horizontale Drehachse in der
Spiegeloberfliche ermdglicht. Uber groBe Hebel bzw. eine Mikrometerschraube kann so eine
Einstellgenauigkeit von Imrad erzielt werden. Um die Mechanik im Vakuum moglichst

einfach zu halten, ist nur die Drehung um die vertikale Achse als Mechanik im Vakuum
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Abb. 3.5.2:Winkelmechanik des Vorspiegels in der Vakuumkammer zur
vertikalen Justage des Strahls.
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ausgefiihrt. Diese Bauform erleichtert das Erreichen eines mdglichst niedrigen Basisdrucks
(10°-10"° mbar). Die zweite Drehung um den Glanzwinkel ist wie auch eine XYZO®-
Justage auBlerhalb der UHV-Kammer realisiert.

Der Spiegel wird mit Hilfe von Druckschrauben zwischen die Kiihlbacken geklemmt. Zur
Verbesserung des thermischen Kontakts wurde zwischen Spiegel und Kiihlbacken eine
0,5mm starke Indiumfolie eingelegt, die sich an die Oberflichen anpalit. Zusammen mit dem
Winkelelement bilden diese Komponenten den beweglichen Teil der Einheit. Die Kiihlbacken
sind iiber Wellbdlge mit den Wasserzuleitungen verbunden, damit die Drehbewegung ohne
Verwindung der Kiihlleitung aufgenommen werden kann. Die Lagerung des Winkelelements
wird durch zwei Schrigkugellager gebildet, die eine nahezu spielfreie Justage bei hoher
mechanischer Stabilitdt ermoglichen. Nicht justierbares Lagerspiel wird durch die
Federwirkung der Wellbédlge kompensiert. Der Innendurchmesser der Kugellager ist so grof3
gewdhlt, dal die Strahlung durch sie hindurch gelangen kann. Diese Anordnung ermoglicht
eine Drehung um eine Achse direkt in der Spiegelebene bei hoher mechanischer Stabilitit.
Die Ansteuerung der Drehbewegung ist durch eine Druckstange mit Gegenfeder realisiert, die
von einer Lineardurchfiihrung mit Mikrometerschraube auflerhalb des Vakuums angetrieben
wird. Durch dieses System ist eine einfache Montage und Spielfreiheit des Antriebs gegeben.
Ein Temperatursensor in einer der Kiihlbacken, der die Temperatur der Backen mif3t, wird als
Kontrollelement der Spiegeltemperatur genutzt. Die gemessene Tempeartur weicht bei
Beginn der Bestrahlung des Spiegels mit Undulatorstrahlung um maximal 2°C von der
vorgewdhlten Temperatur von 20°C ab, die mit einem geregelten Kiihlagregat erzeugt wird.
Alle Teile zusammen bilden die horizontale Winkeleinheit. Diese ist in einer Conflatflansch
(CFF)-gedichteten Edelstahlkammer montiert, die auf einem Justagegestell angebracht ist.
Diese Kammer ist auf ein grofles Schrigkugellager mit Gegenlager aufgesetzt. Durch einen
grolen Hebelarm und eine Schraube mit Feingewinde kann sie mit der oben beschriebenen
Genauigkeit um eine vertikale Achse in der Spiegeloberfliche (Glanzwinkel) gedreht werden.
Darunter befindet sich ein Justagegestell, das unabhingige Bewegungen in X- bzw. Y-
Richtung auf Gleitlagern und abhingige Bewegungen in Z, ® und O auf Kugelgelenkkdpfen
ausfihren kann. Membranbédlge an den StrahlrohranschluBBflanschen nehmen diese
Bewegungen relativ zum starren Teil der Beamline auf.

Die Vakuumerzeugung wird mit einem Pumpstand aus Turbomolekularpumpe mit
Membranvorpumpe, der ausschlieBlich zum Anpumpen der Kammer verwendet wird, und

einer festinstallierten Getterpumpe durchgefiihrt. Nach Erreichen eines Drucks von
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ca. 5*10”mbar wird die Turbopumpe mit Hilfe eines Ventils entkoppelt. Der Enddruck von
ca. 5*10"°mbar wird nur mit Hilfe der Getterpumpe erreicht und gehalten.

Der gesamte Aufbau der Vorspiegelkammer mit Justagegestell und Vakuumpumpen ist mit
sehr kleinen, horizontalen Ausmallen konstruiert, da der Beamline in der Speicherringhalle
von BESSY II nur sehr wenig Platz in horizontaler Ausdehnung zur Verfiigung steht. Daher

wurde die Getterpumpe oberhalb der Kammer platziert.

harte Rdntgenstrahlung

60
Getterpumpe
T sichtbares Licht
bis weiche
Shieber Rontgenstrahlung
Mikcometerschraube
fur Vertikaljustage des
Srahls (Soiegeltilt)
Eckventil zum
Anpumpen
Horzontaljustage
Z0¢-Justage des Srahls (Glanzwinkel)
XJustage
Yustage
€
§ < Betonsockel
=

Abb. 3.5.3: Vorspiegelmechanik in Vakuumkammer auf Justagegestell.
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3.6 Multilayer-Monochromator

Im Unterschied zu den an Synchrotron-Beamlines weithin gebréuchlichen Grazing-Incidence-
Monochromatoren (Plan Grating Monochromator (PGM) [117],[118], Spherical Grating
Monochromator (SGM) [119],[120], Thoroid Grating Monochromator (TGM) [121],[122])
wurde im Rahmen dieser Arbeit ein Monochromator mit Multischichten-Optiken fiir
nichtstreifenden Einfall aufgebaut.

Diese Optiken sind die folgenden Elemente: Ein fokussierender, konkavsphirischer
Multilayerspiegel und ein planes Multilayergitter. Beide Elemente haben eine identische
Multilayerbedeckung. Die Wellenldngenselektion wird durch zwei Methoden erreicht. Zum
einen durch die spekulare Selektivitdt der Multilayerbeschichtung [123], zum anderen durch
die dispersive Eigenschaft des Gitters [124]. Durch Variation des Einfallswinkels wird iiber
die Bragg-Beziehung [125] und die Gittergleichung [126] eine rdumliche Auftrennung der
Wellenldngen erreicht. Am Austrittsspalt des Monochromators wird ein kleiner Teil des

rdumlich aufgefdcherten Spektrums aus dem gesamten Wellenldngenbereich herausgefiltert.

3.6.1 Funktionsweise eines Multilayers als Rontgenspiegel

Die im Rahmen dieser Arbeit eingesetzten Multischichten bestehen aus einer periodischen
Abfolge zweier Schichtmaterialien mit konstanter Doppelschichtdicke d. Die
Rontgenreflektivitit eines solchen Multilayers bei nahezu senkrechtem Lichteinfall beruht auf
dem Kontrast der komplexen Brechungsindizes der beiden Schichtmaterialien bei der
entsprechenden Wellenldnge A [127]. Da alle Materialien im Bereich der Rontgenstrahlung
einen Realteil des Brechungsindex von wenig kleiner 1 haben [128], ist die Auswahl
passender Materialpaare (Spacer, Absorber) von groler Bedeutung. Sie werden so gewdhlt,
daf3 der niedrigabsorbierende Spacer eine mdglichst hohe Transmission fiir die einfallende
Strahlung aufweist. Der sogenannte Absorber wird so gewéhlt, da3 er einen mdglichst gro3en
Kontrast zum Spacer bei moglichst geringer Absorption bietet. Haufig bestehen die
Multischichtsysteme dabei aus Materialien mit niedriger (Spacer) und hoher (Absorber)
Ordnungszahl. Das Reflexionsmaximum eines solchen Interferenzspiegels wird in
Abhingigkeit von der Periodendicke d und dem Einfallswinkel a durch die Bragg-Gleichung
[129] beschrieben.

nA=2dcosa n=12.3..
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eintretender reflektierter Srahl

Sacer

Absorber

Qbstrat

Abb. 3.6.1.1: Schematische Darstellung der Funktionsweise eines Multilayers
als Rontgenspiegel.

Da dieses Gesetz  urspriinglich fiir Einkristalle mit verschiedenen, reflektierenden
Kristallebenen entwickelt wurde, mufl nach Spiller [130] ein weiterer Term ergénzt werden,

der die unterschiedlichen Brechungsindices der beiden Materialien beriicksichtigt.

20-5°

nA=2dcosa,|l1—- 5
cos“a

0 ist Bestandteil des komplexen Brechungsindex n=1-0+i3. Der Realteil 1-0 beschreibt die
Brechung und der Imaginirteil i die Absorption von Strahlung in der Materie [131].
O ergibt sich aus &; und &, den Abweichungen des Realteils von 1 der am Multilayer

beteiligten Materialien gewichtet mit den Schichtdicken d; und d, zu

o= d,0, 0,
d +d,

Unter Beriicksichtigung des Bragg'schen Gesetzes lassen sich somit Multilayer herstellen, die
einen  eingegrenzten  Energiebereich der einfallenden  Strahlung  reflektieren.

Materialkombinationen fiir solche Multilayer sind z.B.:
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Materialkombination reflektierter Photonen-Energiebereich
Mo/Si <100 eV (Si-L-Kante)
Metall/C <284 eV (C-K-Kante)
Niedrig-Z-Material/Ti <460 eV (Ti-L-Kante)
Metall/B4C <188 eV (B-K-Kante)

Tab. 3.6.1.1: Materialkombinationen zur Herstellung von Multilayern als
Rontgenspiegel in verschiedenen Photonen-Energiebereichen [132].

Die Wellenldangen-Bandbreite AA des Reflexionsmaximums ist gegeben durch

Negr 1st die effektive Anzahl der Doppelschichten aus Spacer und Absorber, die noch zur
Reflektivitit beitragen. Sie ist durch die Absorption der Strahlung im Multilayer begrenzt. Die
hier zum Einsatz kommenden Multischichtensysteme sind zum einen ein Mo/Si-Multilayer
mit 15 Perioden bei einer Periodendicke von d = 6,8 nm fiir den Energiebereich 94-106 eV
und zum anderen ein Ti/C-Multilayer mit 72 Periden mit einer Periodendicke von d = 2,52 nm
fiir die Energiebereiche 445-454 ¢V und 270-284 ¢V. Typische Werte fiir A/AA bei diesen
Multilayern liegen bei 30-50 fiir 100 eV (entspricht 2-3 eV bei MoSi-Optiken) und 50-100 fiir
460 eV (entspricht 5-10 eV bei TiC-Optiken). Eine weiterfithrende Beschreibung von
Multilayern ist in [133] zu finden.

3.6.2 Multilayergitter zur Verbesserung der spektralen Auflosung

Um die spektrale Auflosung eines Multilayermonochromators deutlich zu steigern, wird nicht
nur die spektrale Bandbreite des Multilayer-Reflexionspeaks genutzt, sondern zusitzlich auch
die Dispersion eines Reflexionsgitters [134]-[136]. Das durch die Multilayerbandbreite
bestimmte Spektrum der reflektierten Strahlung wird durch die Gitterdispersion rdumlich
aufgespalten. Dazu miissen im Barbee-Modell [137],[138] simultan sowohl die
Multilayerbedingung (Bragg-Beziehung) [139] als auch die Gittergleichung [140] fiir das

Auftreten von Beugungsreflexion bei nichtstreifendem Einfall erfiillt sein. Diese lauten:
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Gittergleichung mA =DsinOsin®
Bragg — Gleichung nA=2d" sin®

* g v}
simultane Losung sin®, = 2md = 2md 1- 2; - o
nD nD sin“ ©

In dieser Néherung ist der Winkel zwischen O-ter und m-ter Beugungsordnung ®,,
unabhdngig von der Wellenlédnge des reflektierten Lichts. Dieser Beugungswinkel ist durch
die Gitterordnung m, die Braggordnung n, die Gitterperiode D und die brechungskorregierte
Multilayerperiodendicke d” bestimmt. Soll im Gegensatz zum Barbee-Modell auch die
Brechung in den Multischichten beriicksichtigt werden, kann die Skalare Beugungstheorie
eines Multischichten-Amplitudengitters angewandt werden, die von Warburton et al. [141]
entwickelt wurde. Fiir eine prinzipielle Erlduterung der Effekte reicht das Barbee Modell aus.

Zur Bestimmung des Dispersionswinkels @ mufl die Losungsmenge gefunden werden, die
gleichzeitig Gitter- und Bragg-Gleichung erfiillt. Dies ist im allgemeinen Fall nur numerisch
durchfiihrbar. Durch die Einschrinkung auf nicht-streifenden Einfall vereinfacht sich die

Losung fiir ® zu den Beziehungen

+2,
A ‘;0_1-2
a B///;l
O]
. e

Abb. 3.6.2.1: Reflexion an einem Multilayer-Laminargitter. Der unter dem
Winkel a einfallende Strahl mit der Wellenldnge A wird unter dem Winkel (3,
also in der ersten Beugungsordnung des Gitters (72 = +1) reflektiert. Der
Dispersionswinkel hdngt im Barbee-Modell nur von der Beugungsordnung
m, der Braggordnung n, der Multilayerperiodendicke d* und der
Gitterperiode D ab.
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®= mA
Dcosa

nAd=d (2cosa + Psina)

Die gemeinsamen Losungen der beiden Gleichungen lassen sich in einer Graphik (s. Abb.
3.6.2.2) darstellen. Hierfiir wurde nur die erste Braggordnung (n=1) verwendet, weil sie die
hochste Multilayerreflektivitit bei gleichzeitiger Gitterdispersion ermdglicht. Fiir nahezu
senkrechten Einfall (a = 1°) ergibt sich fiir die verschiedenen Gitterordnungen die gleiche
Situation. Fiir groBBere Einfallswinkel (a0 = 24°) wird fiir unterschiedliche Gitterordnungen der
BandpaBbereich des Multilayers verschoben, der in der Multilayerbedingung durch n =
1£1/N¢gr erscheint. In einer Monochromatoranordnung mit Multilayer-Spiegel und —Gitter
ergibt sich daraus eine Verschiebung der Reflektivititskurven des Gitters (m # 0) zu der des
Spiegels, der in der Graphik wie ein Gitter in nullter Beugungsordnung (m =0) dargestellt
ist. Diese Verschiebung und die Beugungseffiziens des Gitters verkleinern die Reflektivitit
der Optikkombination aus Spiegel und Gitter.

Die innerhalb der Multilayerbandbreite variierenden Wellenldingen werden durch die
Dispersion des Gitters riumlich aufgespalten. Durch kleine Anderungen des Winkels @ lassen

sich deshalb hinter einem ortsfesten Spalt, der nur einen Teil des Spektrums transmittiert,

0,4 T T T T T T T T
<«—0=1>>
0,3 i
<«—0a=24>»
0,2 | m .

L +3 P
01 __*2 g'g
’ +1 _'
000 A
o T Ay
P N —

=
0,2 s ! . ! . L . L .
11 12 13 14 15 16

Wellenldnge A [nm]

Dispersionswinkel @ [°]

Abb. 3.6.2.2: Darstellung der Losungsbereiche der Multilayer-
Laminargitterbeugung fiir ein MoSi-Gitter mit 3600 L/mm und einer
Periodendicke von 6,8 nm.
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verschiedene Wellenldngen selektieren. Die Beziehung zwischen den Winkeldnderungen A®
und den Wellenldngendnderungen AA wird durch die Dispersionsgleichung des Gitters

beschrieben:

8 _ np

A 2md

Mit der GroBBe des Spalts 14Bt sich der Akzeptanzwinkel A® und damit die Breite des
Wellenldangenspektrums AA hinter dem Spalt festlegen. Durch diesen Effekt wird die
Auflosung eines Monochromators mit Multilayergitter bestimmt.

Eine weitere wichtige Aufgabe des Gitters ist die Trennung der weichen Rontgenstrahlung
von der ebenfalls im Speicherring erzeugten niederenergetischen Strahlung. Sie wird von
einem Multilayer an dessen Oberfldche iiber eine Totalreflexion unter demselben Winkel wie
die Rontegenstrahlung reflektiert. Die Dispersion des Multilayergitters erzeugt eine Reflexion
unter einem deutlich von diesem verschiedenen Winkel, soda dieser Strahlungsanteil an

Blendensystemen abgeblockt werden kann.

3.6.3 Verbindung von Multilayer-Spiegel und —Gitter zum

Monochromator

Der Multilayer-Monochromator entspricht in seinem Aufbau einem
Doppelkristallmonochromator fiir harte Rontgenstrahlung. Ein rdumlich fixierter ein- und
auslaufender Strahl wird durch die simultane Einfallswinkelvariation der beiden optischen
Elemente bei gleichzeitiger Linearbewegung des ersten Elements erreicht. Das erste optische
Element ist ein fokussierender Multilayerspiegel [142] mit 1m Brennweite auf einem runden
Si-Substrat mit 1°° Durchmesser [143]. Das zweite Element ist ein laminares Multilayergitter
[144] mit einer Liniendichte von 3600 Linien/mm auf einem Schwarzglas-Substrat [145].
Diese Anordnung erfordert die Verwendung eines Austrittsspalts in der Fokalebene des

Spiegels zur Wellenldngenselektion.
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Abb. 3.6.3.1: Multilayer-Spiegel und —Gitter in Monochromatoranordnung.

3.7 Mechanische Ausfiihrung des Monochromators

Die Mechanik des Monochromators erlaubt eine Variation des Einfallswinkels der Strahlung
zwischen 15° und 65°. Fiir Spiegel und Gitter existiert ein Magazin fiir drei Optiken, so daf}
Multilayer-Paare fiir drei verschiedene Wellenldngenbereiche im Vakuum getauscht werden
konnen. Zusitzlich zur Variation des Einfallswinkels besteht die Moglichkeit einer Justage
um eine zweite Drehachse, die sogenannte Tiltachse, die sich als Schnitt der Reflexions- und
Einfallsebene ergibt.

Alle Bewegungen werden mit UHV-tauglichen Schrittmotoren [146] ausgefiihrt. Zur
Kalibrierung der Dreh- und Linearbewegung existieren elektrische Anschldge, die als
definierte Null-Position genutzt werden. Gleichzeitig dient eine Winkelskala auf ihnen der
optischen Kontrolle des Einfallswinkels.

In den Optikmagazinen werden die Optiken von hinten durch Kupferstempel gegen einen
Anschlag gedriickt. Dadurch wird deren Oberfldache genau in die Ebene der Drehachsen gelegt
und eine passive Kiihlung tliber die Kupferstempel, die iiber eine Indiumfolie thermisch
kontaktiert sind, ermdglicht. An den Seiten des Optikmagazins sind Laufrillen fiir Kugeln
eingefrist. Identische Rillen sind in den Seiten der Wippe vorhanden. Zusammen mit den
Kugeln bilden sie eine Linearfiihrung in horizontaler Richtung, mit der die drei Positionen des
Optikmagazins angewihlt werden konnen. Die Ansteuerung erfolgt iiber einen riickseitigen
Motor mit aufgesetzter Gewindestange.

In den Seiten der Wippe sind kugelgelagerte Achsen befestigt, die eine Drehung um die
Tiltachse ermdglichen. Mit dieser Drehung werden nur kleine Winkel zur horizontalen
Justage des Strahls hinter dem Monochromator und der Optiken untereinander ausgefiihrt.
Auch hier erfolgt die Ansteuerung tiiber einen riickseitigen Motor mit Gewindestange.

Allerdings existiert keine starre Verbindung zur Wippe, sondern ein Federblech mit
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aufgesetzter Mutter, das die Linearbewegung der Mutter auf der Gewindestange in eine
Drehbewegung der Wippe iibersetzt. Uber den langen Hebelarm von 85,5mm und die
Gewindesteigung von 0,5mm bei einer Schrittauflosung des Motors von 400 Halbschritten
pro Umdrehung konnen minimale Winkelschritte von 15prad erreicht werden.

Das Gegenstiick zur Wippe, das ihre Drehachse aufnimmt, ist das Winkelelement. In dessen
Boden und Deckel sind einzelne Achsen angebracht, die zusammen eine horizontale
Drehachse durch die Optikoberfliche zur Variation des Einfallswinkels bilden. Der Antrieb

wird durch ein Schneckengetriebe gebildet [147], dessen Motor am Linearelement befestigt

1st.

Motor Winkelelement

Motor Optikmagazn

Motor Wippe

— Kupferstempel

Gewindestange Optikmagazn

Boden des Linearelements

Seite des Winkelelements

Seite der Wippe

Optikmagazn

justierbarer Anschlag —

Abb. 3.7.1: Spiegel- bzw. Gittermechanik des Monochromators. Im
Optikmagazin konnen drei verschiedene Optiken eingesetzt werden, die im
Vakuum getauscht werden konnen. Die Wippe dient der Justage des
Tiltwinkels und das Winkelelement der Variation des Einfallswinkels der
Strahlung.



37

Gittermechanik

Siegelmechanik

Kreuzrollenfihrung

Motor
Kreutziollenfihrung

Abb. 3.7.2: Monochromatormechanik. Die Gitter- und Spiegelmechanik sind
auf der Grundplatte bzw. der Kreuzrollenfithrung fiir eine Linearbewegung
des Spiegels montiert.

Die mechanische Auflosung dieses Getriebes 148t sich aus der Schrittzahl des eingesetzten
Motors (500 Schritte/Umdrehung) und der Ubersetzung des Schneckengetriebes zu
0,13mrad/Halbschritt bzw. 0,0072°/Halbschritt berechnen. Das unsymmetrisch um die Achse
verteilte Gewicht des Winkelelements und aller daran befestigten Komponenten erzeugt eine
Spielfreiheit des Getriebes, weil das Schneckenrad immer gegen eine Flanke der Schnecke
gedriickt wird.

Zwei identische Aufbauten dieser Art um 180° zueinander gedreht bilden zusammen mit
einem Linearantrieb fiir einen der Aufbauten den Monochromator. Der Linearantrieb bewegt
die Einheit, die den fokussierenden Spiegel aufnimmt, in Richtung der optischen Achse auf
einer UHV-tauglichen Kreuzrollenfiihrung mit iiberlaufenden Rollenkiifigen [148]. Uber
einen weiteren Schrittmotor mit elektrischen Endanschlidgen kann so der Spiegel gegeniiber
dem Gitter in Strahlrichtung verschoben werden.

Die gesamte Mechanik ist in einer CFF-gedichteten Edelstahlkammer untergebracht, die auf
dem gleichen Justagegestell montiert ist wie der Vorspiegel (siehe Abb. 3.7.5). Da auch am
Ort des Monochromators sehr beengte Platzverhéltnisse herrschen, wurde bei der
Konstruktion wieder auf mdoglichst kleine horizontale Ausdehnungen geachtet. Ebenso wie

die Vorspiegelkammer besitzt die Monochromatorkammer eine Getterpumpe, die auf ihrer
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Oberseite angebracht wurde, und einen Pumpstand, der zum Anpumpen dient. Der Basisdruck

der Monochromatorkammer liegt bei 10™ mbar.

45mm

280mm

Abb. 3.7.3: Strahlversatz in vertikaler Richtung.

S hneckenantrieb flr
den Bnfallswinkel

Achse fur Bnfallswinkel
Achse flur Qiegeltilt
Motor fir Siegeltilt
Optikmagazn

Motor flr
Optiktausch

Kreuzrollenfihrung

Motor fUr Linearbewegung

Vakuum-Sromdurchfihrungen
fir die Motoransteuerung

Abb. 3.7.4: Photo der Monochromatormechanik. In dieser Aufnahme sind die
Endanschlige mit Winkelskalen der Einfallswinkelachsen nicht montiert.
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~_Monochromator
kammer

Turbopumpe

Srahleingang

Justagegestell

Abb. 3.7.5: Monochromatorkammer auf dem zugehdrigen Justagegestell. Die
Justage erfolgt in drei linearen, zueinander senkrechten Bewegungen und
tiber drei Winkel mit zueinander senkrechten Achsen.

3.8 Reflexionseigenschaft des Multilayersystems Mo/Si

Als Multilayersystem fiir Photonenenergien nahe 100eV hat sich das System Mo/Si in den
letzten Jahren bewihrt. Die damit erreichten Peakreflektivititen bei senkrechtem Einfall
liegen bei 71% [149]. Auf der Basis eines Fresnel-Codes wurden Peakreflektivititen fiir
unterschiedliche Photonenenergien mit Hilfe eines Computerprogramms abhingig von den
zugehorigen Einfallswinkeln simuliert und auf diesem Weg durch Variation der
verschiedenen Parameter optimiert [150]. Fiir das hier zum Einsatz kommende Mo/Si-System
wurden Peakreflektivitdten fiir unterschiedliche Einfallswinkel und den zugehorigen Energien

mit Hilfe eines Computerprogrammes [151] berechnet und die Ergebnisse in Abb. 3.8.1
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Abb. 3.8.1: Simulierte Reflektivitit eines MoSi-Multilayers mit 15 Perioden,
einer Periodendicke von 6,8nm, einem Schichtdickenverhiltnis von '=0,40
und einer Interdiffusionsschichtdicke von 0=0,3nm [151]. Deutlich zu sehen
ist der Einbruch der Reflektivitdit an der Si-L-Absorptionskante bei
Photonenenergien von 99,8eV. In der oberen Skala sind die zugehorigen
Einfallswinkel angegeben, die die Bragg-Beziehung erfiillen.

aufgetragen. Dieses Paar aus Multilayer-Spiegel und —Gitter [152] hat eine Periodenzahl von
15, eine Periodendicke von 6,8nm und ein Schichtdickenverhéltnis
(Absorberdicke/Periodendicke) von ['=0,40. Daraus ergibt sich fiir den Mulitlayer-Spiegel in
einem Energiebereich an der Si-L-Absorptionskante bei etwa 100eV die in Abb. 3.8.1
gezeigte, simulierte Reflektivitdtskurve.

Es zeigt sich ein Anstieg der Reflektivitit bis zur Si-L-Kante bei 99,4 eV mit einem
nachfolgendem, steilen Abfall fiir Photonenenergien oberhalb von 100 eV. Im Bereich von
100-108 eV werden noch Reflektivititen liber 20% erreicht. Dieser Bereich wird in der
vorliegenden Arbeit genutzt, um Photonenenergien unter- und oberhalb der Si-L-Kante zur
Verfligung stehen zu haben. Das genutzte Computerprogramm verwendet fiir die
Berechnungen gemessene Werte optischer Konstanten. Diese existieren nur filir einige
MeBpunkte. Zwischen diesen Punkten verwendet das Programm extrapolierte Werte. Dies
fiihrt an den Absorptionskanten (Si-L-Kante bei 99,8eV) zu Fehlern, die bis zu 50% des
errechneten Reflexionswertes betragen konnen. In Bereichen, die nicht direkt an einer
Absorptionskante liegen, stimmen die Simulationen gut mit Messungen iiberein, sofern
ausreichende Kenntnisse iiber die Grenzflachen des Schichtsystems vorhanden sind, die zur

Wahl des Wertes von O fiihren [153].
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3.9 Reflexionseigenschaften des Multilayersystems TiC

Fiir Photonenenergien bei 460eV, nahe der Ti-L-Kante, kann die Materialkombination Ti/C
als Multilayer verwendet werden. Dieser Energiebereich liegt im Wasserfenster. Abb. 3.9.1
zeigt eine Simulation der Reflektivitdt des im Monochromator eingesetzten Ti/C-Multilayers
mit Hilfe des in Abschnitt 3.8 erwdhnten Computerprogramms [154]. Er besitzt 70 Perioden

mit einer Periodendicke von 2,52 nm und einem
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Abb. 3.9.1: Simulierte Reflektivitit eines TiC-Multilayers mit 70 Perioden,
einer Periodendicke von 2,52nm, einem Schichtdickenverhéltnis von M'=0,58
und einer Interdiffusionsschichtdicke von 0=0,3nm [154]. Der gezeigte
Bereich liegt innerhalb des Wasserfensters an der Ti-L;-Kante.
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Abb. 3.9.2: Simulierte Reflektivitit eines TiC-Multilayers mit 70 Perioden,
einer Periodendicke von 2,52nm, einem Schichtdickenverhéltnis von =0,58
und einer Interdiffusionsschichtdicke von 0=0,3nm [154] im Bereich direkt
vor dem Wasserfenster an der C-K-Kante.

Schichtdickenverhéltnis von =0,58. Wird der Multilayer an der C-K-Kante betrieben, so
existiert ebenfalls eine Reflektivitit des Spiegels. In diesem Bereich werden die Absorptions-
bzw. Transmissionseigenschaften der beiden Materialien vertauscht. Ti fungiert als Absorber
und C als Spacer. Die in diesem Energiebereich direkt vor dem Wasserfenster liegende,
simulierte Reflektivitit ist in Abb. 3.9.2 zu sehen. Die Reflexionseigenschaften des Ti/C-
Multilayers lassen einen Einsatz nur in einem sehr schmalen Spektralbereich unmittelbar an
den Kanten zu.

Die an der Ti-L-Kante zu erwartenden Reflektivititen liegen mit 30% um einen Faktor 2
niedriger als fiir das Mo/Si-System im Bereich 94-106 eV. An der C-K-Kante sind fiir
denselben Ti/C-Multilayer Peakreflektivititen von 20% im Energiebereich 270-284 eV zu
erwarten. Diese Werte der Reflektivitit direkt an den Absorptionskanten konnen, wie in
Abschnitt 3.8 erwihnt, mit Fehlern bis zu 50% ihres Wertes behaftet sein. Ein Vergleich mit
der gemessenen Reflektivitdt eines dhnlichen Multilayer-Spiegels zeigt aber, da3 die Fehler
der Berechnung im einstelligen Prozentbereich liegen. Der vermessene Ti/C-Multilayer [155]
zeigt bei einer Photonenenergie von 450eV eine Reflektivitit von 11% gegeniiber der

simulierten Reflektivitit von 14% des hier verwendeten TiC-Multilayers.
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3.10 Austrittsspalt

Der Austrittsspalt ist senkrecht zur Dispersionsebene des Gitters angeordnet, um mit der
einstellbaren Breite seiner Offnung die energetische Bandbreite der transmittierten Strahlung
zu begrenzen [156]. Gleichzeitig begrenzt er den Photonenflul. Eine hohe spektrale
Auflosung bedeutet dabei geringen Photonenfluf3 hinter dem Spalt und umgekehrt. Da bei
verschiedenen Experimenten unterschiedliche Anforderungen existieren, muf3 die Spaltgrof3e
und damit die Aufldsung variabel sein.

Diese Wellenldngenselektion durch den Spalt mu3 im Fokus des Strahls erfolgen, weil nur
dort die Aufspaltung allein auf der Gitterdispersion und nicht auf der endlichen GroBie des
Strahls beruht, wenn Abbildungsfehler der Optiken und die sehr kleine aber nicht
verschwindende QuellgroBe unberiicksichtigt bleiben.

Die Brennweite des fokussierenden Spiegels im Monochromator betrigt 1m. In dieser

Entfernung auf der optischen Achse ist der Austrittsspalt des Monochromators montiert.

Lineardurchfiihrung

Fenster

Justagegestell

Abb. 3.10.1: Kammer des Austrittsspalts. Sie wird mit einer Linearfiihrung
entlang der optischen Achse verschoben, um die Verschiebung des
Brennpunkts hinter dem Monochromator auszugleichen. Durch das Fenster
kann der Punkt auf der Leuchtstoffbeschichtung der Klingen beobachtet
werden.
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Durch die lineare Bewegung des Spiegels dndert der Fokalpunkt mit dem Einfallswinkel des
Strahls seine geometrische Position auf der optische Achse um maximal 122mm. Die
Vakuumkammer, in dem der Austrittsspalt untergebracht ist, befindet sich auf einem
XYZO®d-justierbaren Gestell (s. Abb. 3.10.1). Mit Hilfe von Kreuzrollenfiihrungen kann der
Spalt zusdtzlich manuell um den Betrag der Positionsdnderung des Fokus in Richtung der
optischen Achse verschoben werden, um den Austrittsspalt immer auf den Ort des
Brennpunkts justieren zu konnen. Durch ein seitliches Fenster kann die auf den Spalt
auftreffende Strahlung auf der mit einem Leuchtstoff beschichteten Oberfliche der
Spaltklingen beobachtet werden. Die Klingen, die den Spalt bilden, werden iiber
Andruckplatten auf Klingenbdcken befestigt. Diese gleiten auf Achsen, um eine
Linearbewegung zu ermoglichen. Federn in den Bdcken driicken sie auseinander. Die
Lineardurchfiihrungen, deren Druckstangen durch die Offnung direkt auf die Klingenbdcke
driicken, wirken den Federn entgegen. Durch unsymmetrische FEinstellungen der
Durchfiihrungen kann der Spalt mit beliebigen Offnungen zwischen 100um und 10mm genau
auf die optische Achse justiert werden. Ein zweites, gespiegeltes und um 90° gedrehtes
Element hinter dem Spalt bildet einen dazu senkrechten Spalt, der als Blende verwendet wird.

Diese Mechanik ermdglicht eine leichte Montage und Justage des Spalts (s. Abb. 3.10.2).

Achsen

Bntrittdoch ——
Druckstange
Shiitten 5
Kinge \
L1
Andruckplatte Q\x

—— Grundkomper
P » o /

Abb. 3.10.2: Mechanik des Ausstrittsspalts. Die Klingen des Austrittsspalts
werden durch Federn, die sich in den Schlitten befinden,
auseinandergedriickt. Durch die Eintrittslocher wirken die Druckstangen der
Lineardurchfiihrungen dieser Kraft entgegen. Durch Verdnderungen der
Lineardurchfiihrungseinstellungen kann der Spalt justiert werden.
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3.11 Blendensystem mit integriertem Filter

Zwischen Vorspiegel und Monochromator ist ein Blendensystem aus einzelnen Klingen
montiert, die unabhédngig voneinander mit Lineardurchfiihrungen von auflen justiert werden
konnen. Sie dienen dazu, Beugungserscheinungen einer Blende im Auslassystem [157] und
niederenergetisches Streulicht aus den Up- und Downstream-Ablenkmagneten [158] und den
Undulatorendpolen [159] vom Undulatorstrahl zu trennen. Da die Distanz zwischen der
Blende im Auslassystem und dem ersten Spiegel des Monochromators etwa 28m betrdgt
[160], sind die einzelnen Beugungsordnungen, die an der erwéhnten Blende entstehen, dort
bereits klar voneinander getrennt. Dieses Licht wird nicht wunschgemil fokussiert, weil es
auf den Rand der Monochromatoroptiken trifft. Auch die niederenergetische Streustrahlung
ist weit um die optische Achse verteilt. Mit dem Blendensystem kdnnen diese auBeraxialen
Strahlanteile ausgeblendet werden, wihrend die niederenergetische Undulatorstrahlung
ungeschwicht durchgelassen wird. Eine Wasserkiihlung der Klingen verhindert deren
Autheizung durch die absorbierte Energie.

Direkt hinter den Klingen ist in derselben Vakuumkammer ein wassergekiihltes Magazin fiir
Folienfilter installiert, das mit einer Lineardurchfiihrung in den Strahl gefiihrt werden kann. In
diesem Magazin konnen drei Folien (Ti, Al, Zr) aufgenommen werden. Mit ihrer Hilfe
konnen unerwiinschte Strahlungsbestandteile auf der optischen Achse des Systems

unterdriickt werden.
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Wasserdurchflihrung

Lineardurchflihrung

Flitermagazn
Bendenkinge

Abb. 3.11.1: Monochromator-Eingangsblende. Diese dient zur Ausblendung
von Beugungsmaxima durch die Blendenklingen und niederenergetischen
Anteilen der Strahlung mit Hilfe des Filtermagazins.

Fenster

Bendenkammer

Abb. 3.11.2: Blendenklingen und Filtermagazin in der Blendenkammer. Auf

einer Leuchtstoffbeschichtung kann das Strahlprofil durch das Fenster
beoachtet werden.
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Abb. 3.11.3: Simulierte Photonen-Transmission
einer 205 nm dicken Zr-Folie auf einem 180
nm dicken Si-Trager [161].

Die Transmission ist nur im Bereich von ca.
60 eV bis zur Si-L-Kante bei 100 eV
transparent mit einer maximalen Transmission
von 35 %.

Abb. 3.11.4: Simulierte Photonen-Transmission
einer 1 pm dicken Al-Folie [161]. Unterhalb der
Al-L-Kante bei 73 eV liegt die Transmission trotz
der groBen Dicke der Folie bei bis zu 25 %.
Oberhalb von 300 eV steigt die Transmission auf
ca. 7 % bei 460 eV (Ti-L-Kante).

Abb. 3.11.5: Simulierte Photonen-Transmission
einer 1 pm dicken Ti-Folie [161]. Ab 200 eV
steigt die Transmission bis zu 25 % an der Ti-L-
Kante bei 453 eV.

Diese Strahlungsanteile sind niederenergetische Anteile, die an der Oberfliache der Multilayer

reflektiert werden. Erst durch Nutzung von Gitterordnungen ungleich der nullten Ordnung

konnen sie ohne Verwendung der Folienfilter eliminiert werden. Die Transmissionskurven der

verwendeten Filter sind in den Abbildungen 3.11.3-3.11.5 zu sehen. Sie wurden mit Hilfe

eines Computerprogramms [161] berechnet. Dieses verwendet gemessene Daten von

optischen Konstanten mit interpolierten Werten zwischen den MeBpunkten zur Berechnung

der Transmission. Daraus ergeben sich Fehler bei der Simulation, die aber im Bereich weniger

Prozente liegen [162].

An den Wasserdurchfiihrungen der horizontalen Lineardurchfiihrungen sind die Klingen aus

Edelstahl auf einen mit den Leitungen verldteten Kupferblock aufgeschraubt. Durch das
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Sichtfenster kann die Justage der Blende ebenso verfolgt werden wie die des Folienmagazins
an der vertikalen Lineardurchfithrung. Dazu ist die Oberfliche der Klingen mit einem
Leuchtstoff [163] beschichtet, der iiber einen Fluorenszensvorgang die Rontgenstrahlen
sichtbar macht. Direkt hinter dieser Kammer ist ein Leuchtschirm montiert, der mit einer
Drehdurchfiihrung in den Strahl gebracht werden kann. So kann die Strahlgeometrie hinter

der Blende und dem Filter beobachtet werden.

3.12 Gaszelle mit integriertem FluBidetektor

Die hinter dem Austrittsspalt des Monochromators in eine Beamline integrierte Gaszelle
ermdglicht die Eichung der Beamline. Sie arbeitet nach dem Prinzip der Photoionisation in
Gasen [164]-[166]. Bei dieser lonisation entsteht durch Variation der eingestrahlten
Lichtwellenlédnge ein Spektrum von Photoabsorptionslinien. Aus der Kenntnis der absoluten
Lage dieser Linien auf einer Wellenldngenskala sind sowohl die Bestimmung der
eingestrahlten Wellenldnge als auch der spektralen Auflosung des Monochromators méglich,
der zur Monochromatisierung der Strahlung verwendet wird. Dazu wird ein elektrisches Feld
in einem Plattenkondensator erzeugt, in dem Elektronen bzw. Ionen, die durch
Photoionisation in einem Testgas erzeugt wurden, lber die entsprechende Elektrode
abgezogen und als Photostrom in Abhéngigkeit von der eingestrahlten Lichtwellenlédnge
gemessen werden. Notwendig ist dazu eine Vakuumkammer mit Gaseinlassventil, einem
vakuumdichten Fenster, das durchléssig fiir Photonen des zu untersuchenden Spektralbereichs
ist, und einem Kondensator zur Erzeugung des elektrischen Feldes bzw. zum Abziehen der
Elektronen bzw. Ionen.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine solche Gaszelle konstruiert und aufgebaut. In ihrer
Edelstahlkammer sind zwei parallele Kupferplatten mit einer Fliche von 107x30 mm® in
einem Abstand von 14 mm zueinander symmetrisch um die optische Achse montiert. Die
Aufhingung erfolgt {iber Keramiken, um eine elektrische Isolation zu gewihrleisten. Uber
Kabel sind die Platten mit jeweils einer BNC-Durchfithrung verbunden. Die Durchfiihrung,
die die Platte mit von Null verschiedenem Potential kontaktiert, ist mit geerdetem Schild
ausgeflihrt. Die Kontaktierung der zweiten Platte, an der der Strom gemessen wird, ist mit
schwimmender Abschirmung versehen, um den Massekontakt iiber ein StrommeBgerit
herzustellen.

Die Kammer hat neben Ein- und Ausgangsflansch der Strahlung noch vier weitere Flansche

(s. Abb. 3.12.2). An einem von ihnen ist ein Gasdosierventil montiert, {iber das ein Testgas in
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die Kammer eingelassen werden ' ' '
kann. Wird die Gaszelle nicht 007 y
betrieben, stellt sie ein Rohrstiick der _% 300 1
Beamline dar. Im Betrieb werden die % 00| |
Ventile vor und hinter der Kammer *%
geschlossen, um sie gegeniiber den & 100 A
anderen Komponenten der Beamline 0 |
abzudichten. Das Ventil vor der ' ' '

10 100 1000
Kammer ist als Folien-Fensterventil Photonenenergie [eV]

ausgefiihrt. Es ist abhingig von Abb. 3.12.1: Quanteneffizienz der verwendeten Photodiode

[168].
Stdrke und Material transparent fiir

Strahlung und gleichzeitig vakuumdicht. Zwei weitere Flansche dienen als Anschlul eines

Pumpstands und eines Drucksensors. Der letzte Flansch nimmt die Mechanik auf, an der ein

Anschlufd HuRdetektor

<— Fensterventil
Lineardurchfiihrung
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Anschluld Kondensatomlatte

Hansch fiur Turbopumpe
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GaseinlaRventil

Abb. 3.12.2: Gaszelle mit integriertem FluBdetektor. Uber das
Gaseinlafventil wird das der Photonenenergie angepalite Priifgas eingelassen.
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FluBdetektor, eine spezielle Photodiode fiir Rontgenstrahlung der Firma Hamamatsu [167],
befestigt ist. Sie kann mit Hilfe der Lineardurchfithrung in den Strahl gefiihrt oder aus diesem
entfernt werden. Thre Quanteneffizienz ist in Abb. 3.12.1 beschrieben.

Die Gaszelle ist das letzte Element der Beamline vor der Experimentierstation. Daher wurde
sie gleichzeitig als separat zu pumpende Kammer ausgefiihrt, die bei einem Wechsel des
Experiments den einzigen zu beliiftenden Teil der Beamline darstellt. Dadurch werden
Evakuierungszeiten deutlich gesenkt. Die Gesamtldnge der Gaszelle ist minimiert, um den
Abstand der Probe vom Fokalpunkt der Strahlung so klein wie moglich zu halten, weil die
GroBe des ausgeleuchteten Probenbereiches mit dem Abstand wéchst. Da die

GroBe des im PEEM abbildbaren Bereichs der Probenoberfliche einen maximalen
Durchmesser von ca. 500 um hat, liegt der optimale Abstand vom Spalt bei ca. 500 mm, wenn
die GroBe des Strahlquerschnitts und die Fokallinge des Spiegels zur Berechnung
herangezogen werden.

Resonante Photoionisation im Energiebereich 90-460 eV kann unter anderem an Kr (91 eV)
und an N; (400 eV) gemessen werden. Da diese Energien mit den hier verwendeten Optiken
nicht zur Verfligung stehen, wurde die Energiekalibrierung mit Hilfe eines
Gitterspektrographen erreicht. Messungen der Photonenfliisse wurden mit der integrierten

Photodiode durchgefiihrt.

3.13 Das PEEM in Reflexionsanordnung mit Probenschleuse und

Praparationskammer

Festkorperoberflichen werden im PEEM in Reflexion beleuchtet. Die Strahlung trifft die
Oberflache auf derselben Seite, aus der die Photoelektronen austreten. Der Winkel der
Lichteinfallsrichtung zur optischen Achse des Mikroskops betridgt im hier verwendeten Gerit
65°. Die Erzeugung eines Abbilds der Elektronenemissionsverteilung im PEEM mit Hilfe von
Elektronenlinsen ist in Abb. 3.13.1 am Beispiel des hier verwendeten Focus IS-PEEM
schematisch dargestellt. Die Abbildung geschieht mit Hilfe von drei Elektronenlinsen, der
Objektivlinse und den beiden Projektivlinsen. Die Objektivlinse ist als Tetrodenlinse [169]
ausgeflihrt, die aus der Probe (Massepotential), der Extraktorelektrode (0-20kV), der
Fokuselektrode (0-2,5kV) und der Séulenelektrode (0-2kV) besteht. Durch diese Linse
werden die emittierten Elektronen von der Probe ,,abgezogen und in einem ersten
Zwischenbild abgebildet [170]. Hinter dieser Linse befinden sich die beiden Objektive, die

die EndvergroBBerung erzeugen [171]. Weitere Informationen zu Elektronenoptiken sind bei
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[172]-[178] zu finden. In der hinteren

. . . . R.Obe
Objektivbrennebene befindet sich eine
. P Photonen
Kontrastblende. Sie besteht aus fiinf im Exraktorelekirode
Vakuum austauschbaren und Fokuselektrode
Sulenelekirode
justierbaren Einzelblenden mit Kontrastblende
Sigmator/Deflektor
Durchmessern von 1500, 500, 150, 70 _
Irsblende
und 30pum. Diese Blende unterdriickt die o
Rojektiv 1
chromatische Abberation, die durch die
Emission von Sekundirelektronen aus
der Probenoberfliche entsteht [179].
Diese Sekundirelektronen sind der
Projektiv 2
wesentliche Bestandteil der
bilderzeugenden Elektronen, weil die
Primirelektronen in zu geringer Zahl
vorhanden sind. Da die
Energieverteilung  der  sekunddren
Elektronen aber sehr breit ist, kommt der
Kontrastblende eine  entscheidende
Vielkanalplatte
‘ ‘ Leuchtschim

Funktion bei der Erzeugung von hohen

Aufldsungen zu. Abb. 3.13.1: Schematischer ~ Aufbau  eines

Photoelektronen-Emissions-Mikroskopes (PEEM) der

Firma Focus. Das eingestrahlte Licht 16st Elektronen aus

durchlduft der Elektronenstrahl einen der  Probenoberfliche  aus. ~ Die  rdumliche
Emissionsverteilung dieser Elektronen wird durch die

Oktupol-Stigmator/Deflektor. Mit ithm  Elektronenoptik vergroBert auf einen Leuchtschirm
abgebildet.

Im AnschluB an die Kontrastblende

kann ein  axialer = Astigmatismus

korrigiert und das Bildfeld des Mikroskops auf der Probe verschoben werden. Dahinter ist in
der ersten Zwischenbildebene eine variable Irisblende montiert. Mit ihrer Hilfe kann ein
Bildausschnitt erzeugt werden. Wird die integrale Bildintensitéit des ausgewéhlten Bereichs in
Abhidngigkeit der eingestrahlten Photonenenergie gemessen, so entsteht ein
Rontgenabsorptionsspektrum der betreffenden Probenstelle (Mikrospektroskopie) [180].

Um die abgebildete Elektronenverteilung sichtbar zu machen, wird sie am Ende der
Mikroskopséule in einer Vielkanalplatte verstirkt und in einem YAG-Kristall (Yttrium-
Aluminium-Granat-Einkristall) in Photonen im sichtbaren Bereich umgewandelt [181]. Durch
ein vakuumdichtes Fenster konnen die entstandenen Bilder mit Hilfe einer CCD-Kamera

aufgenommen werden. Im Rahmen dieser Arbeit wurde fiir ein solches kommerziell
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erhéltliches PEEM der Firma Focus eine Vakuumkammer konstruiert, die an die Anspriiche
des PEEMs und an die rdumlichen Gegebenheiten der Speicherringhalle von BESSY II
angepalt ist. Bei der Konstruktion wurden moglichst grole Pumpquerschnitte und der Einbau
einer abgednderten Probenhalteraufnahme beriicksichtigt, die die hier gestellten
Anforderungen besser erfiillt, als die Standardaufnahme. Die Kammer besteht im
wesentlichen aus einem Zentralrohr mit einer horizontalen Achse und kurzen, kleineren
Rohren mit verschiedenen Ausrichtungen.

Oberhalb der PEEM-Kammer ist eine Probenschleuse montiert. Diese kann aufgrund ihres
sehr groBen Pumpquerschnitts sehr schnell abgepumpt werden, so dal der Probenwechsel

deutlich verkiirzt wird. In ihr befindet sich ein Probenmagazin fiir 15 Proben. Aus diesem

Durchfiihrung mit
Robenmagazn

Anschlu¥flansch zur
Raparationskammer

abnehmbares Fenster
zum Beladen der
Pobenschleuse

Kammerder
Pobenschleuse

Turbopumpe —

f

Getterpumpe
Lichtport fir
Synchrotronstrahlung Lineardurchfilhrungen zur
Robenpositionierung
/ (

PEEM

Lichtport fir Hg-Lampe

/ PEEM-Kammer Probe.nort in der PI_EEI\/I-Kammer

Bldverstarker mit Vakuumfenster (Schnittpunkt der Lichtport-Achsen)

(im Betrieb wird das Bld im Fenster mit einer
CCD-Kamera aufgenommen)

Abb. 3.13.2: PEEM in Reflexionsanordnung mit Probenschleuse. Uber ein
abnehmbares Fenster konnen Proben in das Probenmagazin der
Probenschleuse eingesetzt werden. Aus diesem Magazin fiir 15 Proben kann
mit Hilfe des Wobblesticks eine Probe bei gedffnetem Ventil zwischen
Schleuse und PEEM-Kammer in die Probenhalteraufnahme des PEEMs
eingesetzt werden.
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Turbopumpe

Raparationskammer

Wobblestick

Verdampfer

Robenmanipulator

Abb. 3.13.3: PEEM mit Probenschleuse und Priparationskammer. Uber die
Transferstange und den Wobblestick an der Prédparationskammer konnen
Proben aus der Probenschleuse in eine Probenhalteraufnahme des
Probenmanipulators transferiert werden. Dort konnen die Proben mit Hilfe
einer ElektronenstoB3- oder Strahlungsheizung auf bis zu 1000°C erhitzt
werden. Mit einem Verdampfer und einer Ionen-Sputter-Quelle kénnen die
Probenoberflichen manipuliert werden. Zur Uberwachung des Restgases
steht ein Massenspektrometer zur Verfiigung.

konnen mit Hilfe eines Wobblesticks einzelne Proben im Vakuum in das PEEM oder mit
Hilfe einer Transferstange in eine Priparationskammer transferiert werden. Diese
Préaparationskammer ist iiber ein Ventil mit der Probenschleuse verbunden. In ihr kann die
Probe mit einem zweiten Wobblestick von der Transferstange an einen speziellen
Probenmanipulator fiir die Standardprobenhalter iibergeben werden. In diesem sind die
Probenhalter elektrisch isoliert aufgehdngt. Mit einem Wolframfilament und einem
Hochspannungsnetzgeridt, das das Probenpotential bestimmt, kann die Probe {iber
Elektronenbeschul oder einfache Strahlungsheizung auf tiber 1000°C geheizt werden. Durch
Drehung des Probenmanipulators konnen die Probenoberflichen zu einem thermischen

Verdampfer zur Beschichtung mit diinnen Metallschichten (z.B. Cu) und einer Ionen-
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Sputterquelle zur Substratreinigung hin ausgerichtet werden. Weitere Flansche an der
Kammer ermoglichen den Einbau von weiteren Verdampfern oder Analysegeréten fiir LEED-
oder Auger-Spektren. Ein eingebautes Massenspektrometer dient der Restgasanalyse wéihrend

der Préparation.

3.14 Das PEEM in Transmissionsanordnung

Wie oben erldutert wird die zu untersuchende Probe im Standard-PEEM unter 25° zur
Probenoberfliche von der Seite beleuchtet. Diese Technik ist bei Festkorperoberflichen
sinnvoll, aber ermoglicht nicht die Untersuchung von Proben in Losung (z.B. organische
Materialien). Diese konnen nur in Transmissionsanordnung abgebildet werden. Dabei wirft
die eigentliche Probe einen Schatten auf eine Photokathode aus der Photoelektronen ausgeldst
werden und im PEEM zu einem Bild der zu untersuchenden Probe fiihren [182]-[184]. Die
Photokathode bildet die Riickwand der Probenkiivette. Um die wéssrige Losung durchstrahlen
zu konnen, mul} die Beleuchtungswellenlédnge so gewéhlt werden, dal3 diese Strahlung nicht
vom Wasser, aber von organischen Molekiilen absorbiert wird. Diese Wellenldngen ergeben
den Bereich des sogenannten Wasserfensters [185]. Unter diesen Bedingungen kénnen zum
Beispiel biologisch relevante Molekiile (Proteine, DNA usw.) in natiirlicher Umgebung

abgebildet werden. Die zugehorige Anordnung ist in Abb. 3.14.1 zu sehen.

Photokathode als
Rickwand der
Pobenkivette

(i

_> ,,,,,,,,

W

Photonen mit Robe in Losung
Energien im In Pobenkivette
Wasserfenster

Abb. 3.14.1: PEEM in Transmissionsanordnung flir Proben in wéssriger
Losung. Die Strahlung durchdringt die Losung und wirft ein Schattenbild der
Probe auf eine Photokathode. Die aus ihr ausgeloste Elektronenverteilung,
die dem Schattenbild entspricht, wird mit dem PEEM abgebildet.



55

Fiir diese Anordnung ist eine Probenhalteraufhahme notwendig, der eine Durchstrahlung von
hinten ermdglicht. In diesem beweglichen Probenhalter muf3 eine Nafizelle zur Aufnahme der
Losung vorhanden sein, deren hinterer Abschluf3 durch eine Photokathode gebildet wird . Die
Photokathode hat dann im PEEM dieselbe Position wie die in Reflexionsanordnung zu

untersuchenden Festkorperoberflachen.

3.14.1 Konzeption der Transmissionsprobenhalteraufnahme

Um den modularen Aufbau des PEEMs nicht zu zerstdren, wurde eine kompakte
Probenhalteraufnahme entwickelt, die so klein ist, da3 sie wie die Originalaufnahme direkt
am PEEM befestigt wird. Da sie aber bedingt durch das Vorhandensein von
Flissigkeitszuleitungen zu der Nafzelle relativ groBe Stellkrifte benétigt, ist das
Antriebssystem des urspriinglichen Halters, das durch Piezo-Microslides [186] realisiert war,
nicht mehr verwendbar. Diese Microslides haben nur sehr kleine Stellkrdfte und einen Weg
von *2.5mm. Aus diesem Grund wurde ein System mit Lineardurchfiihrungen an
Mikrometerschrauben auBlerhalb des Vakuums realisiert. Um Schwingungen des PEEMs
relativ zur PEEM-Kammer, die durch die Durchfiihrungen direkt auf die Probe iibertragen
wiirden, zu verhindern, wurde eine zusitzliche Arretierung des PEEMs in seiner Kammer
konstruiert. Die so entstandene Probenhalteraufnahme ist in Abb. 3.14.1.1 zu sehen. Der XY-
Tisch kann um #5mm in X- und Y-Richtung durch die beiden Lineardurchfiihrungen mit
Mikrometerschrauben und Federn, die die erforderliche Gegenkraft erzeugen, bewegt werden.
Die mit dieser Mechanik erreichte Genauigkeit liegt unter 1um. Hinter dem Tisch liegen
zueinander senkrecht angeordnete Kreuzrollenfiihrungen, deren Lagerspiel durch Federn
eliminiert wird. Die komplette Mechanik ist iiber die Dreipunktaufnahme der Justiereinheit
auf dem Kopfelement befestigt, um die Probenoberfliche bzw. die Photokathodenoberfldche
genau senkrecht zur optischen Achse des Mikroskops auszurichten. Andernfalls wird die
Abbildung stark verzerrt oder vollig unmdglich. Die gesamte Probenhaltereinheit ist
elektrisch isoliert auf einer speziell dafiir entwickelten Extraktorelektrode befestigt, die den
ersten Teil der Elektronenoptik bildet. Sie ermoglicht eine gute Einsicht auf die Probe. Als
Material wurde Titan gewihlt, weil dessen Oberfliche wenig anfillig gegeniiber Anderungen
der elektrischen Eigenschaften durch Oxidation ist [187].

An dem XY-Tisch konnen entweder eine Nallzelle oder ein normaler Halter fiir
Festkorperproben befestigt werden. Die Mechanik eignet sich sowohl fiir die

Transmissionsanordnung als auch fiir die Reflexionsanordnung unter einem Winkel von 25°
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Bxtraktorelektrode

Justiereinheit

X¥Tisch

< Licheinfallsichtung bei
Transmissionsanordnung

] Lichteinfallsrichtung bei
Reflexonsanordnung

Druckstange mit
Kugellager

Druckstange mit
Kugellager

Kopfelement

Exdraktorelektrode

Aufnahme fir
Pobenhalter

Abb. 3.14.1.1: Transmissionsprobenhalterautnahme montiert auf der
Extraktor-elektrode. Die Mechanik kann sowohl in Transmissions- als auch
in Reflexionsanordnung verwendet werden. In Reflexion kann eine hier nicht
gezeigte Elektronenstoheizung montiert werden.

zur Probenoberflache. Wird das PEEM in Reflexion betrieben, kann zusétzlich noch eine
Probenheizung am XY-Tisch befestigt werden. Sie besteht aus einem Filament und der
elektrisch isolierten Probe. Die Probe kann auerhalb des Gerits entweder auf Massepotential
oder auf ein positives Potential gelegt werden. So kann die Heizung als Strahlungsheizung

(Probenpotential auf Masse) oder als ElektronenstoBheizung (Probenpotential positiv)
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betrieben werden. Die so erreichbaren Temperaturen liegen bei iiber 1000°C. Sie konnen tliber

ein Thermoelement an der Probenhalteraufnahme kontrolliert werden.

3.14.2 Die Photokathode

Das Material, aus dem die Photokathode besteht, soll eine modglichst hohe
Konversionseffizienz im gewiinschten Wellenldngenbereich besitzen [188]. Gleichzeitig
miissen moglichst viele Elektronen aus der dem Lichtstrahl abgewandten Seite austreten
konnen, die vorher durch die Photonen ausgeldst wurden. Die dafiir optimale Schichtdicke ist
experimentell zu bestimmen. Dieses Material sollte moglichst einfach zu handhaben sein.
Sollte ein Tréger fiir eine Beschichtung erforderlich sein, darf dieser den Konversionsprozess
und den Elektronentransport moglichst wenig storen.

Ein geeignetes Material ist ein undotierter Si-Wafer, dessen Stirke durch Atzen herabgesetzt
wurde. Ein besseres Material ist eine diinne Schicht aus CsI [188]. Diese Schicht muf3 auf
einen Triager aufgebracht werden, da keine Folien hergestellt werden konnen. Ein weiteres
Problem ist die starke Herabsetzung der Konversionseffizienz durch spontane Oxidation von
Csl [189]. Dies bedingt die Herstellung der Csl-Schicht innerhalb der Vakuumkammer und
einen Transfer in die PEEM-Kammer innerhalb des Vakuums.

Da die technischen Voraussetzungen fiir diese Probenpriparation im vorliegenden Fall noch
nicht gegeben waren, wurde eine undotierte Si-Membran mit einer Stirke von ca. 180nm

verwendet (siehe folgendes Kapitel).

3.14.3 Ergebnisse

Mit dieser Transmissionsanordnung wurde an einer koherdnten VUV-Lichtquelle die Grofle
eines von einer Zonenplatte [190] erzeugten Fokus vermessen.

Diese Lichtquelle ist die Hohere Harmonischen Lichtquelle des Instituts fiir Photonik an der
Technischen Universitdt Wien [191],[192]. Sie erzeugt Laserpulse im fs-Bereich mit einer
Wiederholfrequenz von 1kHz und fokussiert sie auf ein Gas-Target. Im Gas werden Hohere
Harmonische erzeugt, deren Wellenldnge bis in das VUV reicht. Nach Herausfiltern des
Fundamentalstrahls und der tiefsten Harmonischen durch Zr-Filter durchlduft der Strahl einen
Multilayermonochromator, der Strahlung mit 90eV selektiert. Dahinter wird der

monochromatische, koherdnte Strahl durch eine Zonenplatte auf eine Photokathode fokussiert.
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Die GroBBe dieses Fokus wurde mit Hilfe des PEEMs vermessen, um die Lichtquelle zu
charakterisieren.

Die verwendete Photokathode ist eine Si-Folie mit einer Stirke von ca. 180 nm, die in einen
undotierten Si-Wafer hineingedzt wurde [193]. Die Zonenplatte hat einen Durchmesser von
Imm und eine kleinste Strukturgrole von Dry= 130nm bei einer Zonenzahl von 1923.
Hergestellt wurde sie mittels ACR-Coating auf einem Si-Wafer [194]. Zur Unterdriickung der
nullten Beugungsordnung am Ort des Fokus wird ein 250 pm dicker Edelstahldraht iiber die
Zonenplatte gespannt. Fiir die ausgewdhlte Photonenenergie von 90 eV wird eine Fokalldnge
von f(90eV)=9,4mm erreicht. Zur Justage des Abstands zwischen Zonenplatte und
Photokathode wird der Halter der ZP auf einem Microslide montiert, der einen Weg von

+ 2,5mm bei einer Auflosung von einigen nm in Richtung der optischen Achse aufweist.

Abb. 3.14.3.1: Aufbau der Beamline an der Femtosekunden-Laserquelle in
Wien fiir die Erzeugung von Hoheren Harmonischen. Die im Gastarget
entstechenden hoheren Harmonischen mit Energien bis iiber 100eV werden
monochromatisiert und mit der Zonenplatte auf die Photokathode fokussiert.
Der Fokus wird dann im PEEM abgebilet.
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Rezo-Microslide

X¥-Xhlitten (s. Abb. 3.14.1.1)

Zonenplattenhalter

Pobenhalteraufnahme

Pobenhalter mit
Photokathode

Abb. 3.14.3.2: Justierbarer Zonenplattenhalter auf Probenhaltermechanik
(einzelne Elemente zur besseren Ubersicht nicht dargestellt, vollstindige
Ansicht s. Abb. 3.14.1.1). Der auf dem Microslide montierte
Zonenplattenhalter kann mit dessen Hilfe um Smm entlang der optischen
Achse (senkrecht zur Probenoberfliche) bewegt werden, um den Fokalpunkt
der Zonenplatte auf die Oberfliche der Photokathode im Probenhalter zu
justieren.

Diese Mechanik wird fest mit dem XY-Tisch des Probenhalters verbunden. Die Photokathode
ist so in einem Probenhalter befestigt, da3 sie in die standardisierte Probenhalteraufnahme des
PEEMs palft.

Mit dieser Anordnung wurden Aufnahmen mit dem PEEM gemacht (s Abbildungen 3.14.3.3
und 3.14.3.4). Die Aufnahme bei einer Photonenenergie von 90eV wurde 60s belichtet bei
einem Pixelbinning von 4x4 Pixeln. Etwa in der Mitte des Bildes ist der Spot der fokussierten
Strahlung zu sehen. Er befindet sich in einem diagonal verlaufenden, dunklen Streifen, an
dessen Rindern Intensitédt schlagartig auftaucht. Dabei handelt es sich um den Schattenwurf
des Mittenstopps mit dem Licht der nullten Beugungsordnung. Um den extrem hellen Fleck

links unten im Bild zu verstehen, ist es sinnvoll den Dynamikbereich der Bilder zu dndern.
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Bei einer Vergroferung des Skalierungsbereichs wird der Fokus immer schwicher und die
nullte Ordnung verschwindet. Gleichzeitig trennt sich der helle Fleck in zwei deutlich
voneinander zu unterscheidende Flecken auf. Wird der Bereich der Skalierung erweitert,

erscheint nur noch der hellste Fleck mit einigen Details. Dieser stellt sich als Schattenwurf der

Befestigung des Bild-
verstarkers

Intensitat der nuliten Ordnung
der Zonenplatte

S hattenwurf des Mittenstopps

Fokus der Zonenplatte in
erster Ordnung

Reflex des Zonenplatten-
schattenwurfs

S hattenwurf der Zonenplatte
auf dem Bidverstarker

Abb. 3.14.3.3: Aufnahme des Zonenplattenfokus in erster Ordnung auf der
Photokathode. Der Fokus befindet sich in der Mitte des Bildes im
Schatenwurf des Mittenstops. Die beiden groferen, hellen Bereiche des
Bildes sind ein Schattenwurf und dessen Reflex der Zonenplatte auf der
Vielkanalplatte des Bildverstérkers, also kein Bild der Elektronenverteilung
auf der Photokathodenoberflache. Der Dynamikbereich des Bildes wurde hier
sehr stark eingeschrinkt, weil sonst Bildbereiche mit geringer Intensitét nicht
erkennbar wiren.

Abb. 3.14.3.4: PEEM-Bild wie in Abb. 3.14.3.3, mit anderen
Dynamikbereichen. Links ist der Dynamikbereich voll ausgeschopft. Es
erscheint nur das intensive Bild des Schattenwurfes der Zonenplatte auf die
Vielkanalplatte des Bildverstirkers. Rechts wurde der Dynamikbereich
eingeschrankt. Dadurch erscheint der deutlich schwichere Reflex des
Schattenwurfs und ein sehr schwaches Bild des Zonenplattenfokus in erster
Ordnung.
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Zonenplatte  auf den Bildverstirker des PEEMs heraus. Ein grofler Anteil der
hochenergetischen Strahlung durchlduft sowohl die Zonenplatte als auch die Photokathode
ohne Wechselwirkung bis auf die Abschattung durch die nicht transparenten Bereiche der ZP

und den Mittenstopp. In der Vielkanalplatte des Bildverstiarkers werden Elektronen aus der
dort vorhandenen Beschichtung ausgelost und im YAG-Kristall wieder in Photonen
umgewandelt. Der zweite Fleck mit deutlich schwécherer Intensitdt direkt daneben ist ein
Reflex am Fenster der Vakuumkammer. Dieser Schattenwurf und sein Reflex sind keine
elektronenoptischen Bilder des PEEMs. Das eigentlich interessante Bild ist der Fokus
innerhalb des Schattens des Mittenstops und die Intensitédt der nullten Beugungsordnung. Die
Grofle des Fokus ist mit etwa 25um anzugeben. Dieser Wert weicht noch deutlich von der
beugungsbegrenzten Auflosung von 160nm [195] ab. Diese GroBe ist nicht die tatséchliche
Spotgrofe, sondern resultiert aus einer Fehljustage der Zonenplatte in Richtung der optischen

Achse.
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4 Charakterisierung der Beamline

Die Charakterisierung der Beamline enthélt Aussagen tiber die spektralen und geometrischen
Eigenschaften der Strahlung, die am Ort der Probe zur Verfiigung stehen. Sie beruhen auf
Messungen des Photonenflusses mit dem FluBdetektor, auf Messungen der spektralen
Strahleigenschaften mit einem Gitterspektrographen, sowie auf Berechnungen der
Strahlgeometrie anhand der geometrischen Eigenschaften der enthaltenen Optiken und Quelle

und Vermessung des Strahlprofiles mit Hilfe einer Rontgen-CCD-Kamera.

4.1 Photonenfliisse der verschiedenen Spektralbereiche

Die Photonenfliisse wurden mit der vorher beschriebenen, von der PTB Typ-geeichten
Photodiode [196] gemessen, die sich in der Gaszelle befindet. Fiir die beiden Multilayerpaare
Mo/Si und Ti/C wurden die entsprechenden Winkelbereiche des fokussierenden Spiegels und
des Gitters in erster Ordnung im Monochromator variiert und gleichzeitig die erforderlichen
gap-Einstellungen des Undulators angepal3t. Der Austrittsspalt des Monochromators wurde
auf eine definierte Spaltbreite gesetzt. Daraus ergab sich die in den Graphiken angegebene
energetische Bandbreite. Nachtriaglich wurden die gemessenen Werte auf einen Ringstrom des
Speicherringes von 100 mA normiert (s. Abb. 4.1.1 —4.1.3)

Im Bereich direkt vor der Si-L-Kante, also zwischen 95-100eV, ist der Photonenflull von
2x10'? Photonen/s auf dem Niveau der in diesem Bereich hellsten Beamline bei BESSY II.
Diese Beamline ist die Beamline U125/1-PGM am selben Undulator. Theoretische
Rechnungen ergaben bei 100eV einen zu erwartenden FluB von 2*10'? Photonen/s bei 100mA
Ringstrom und einem Monochromatorgitter mit 300 I/mm bzw. 9*10'' Photonen/s bei 100mA

Ringstrom und einem Monochromatorgitter mit 1200 I/mm [197]. Diese Beamline wurde
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nicht hinsichtlich des maximalen Flusses optimiert, sondern der maximalen Auflosung.
Dennoch sind die Intensitdten aller anderen Beamlines in diesem Energiebereich geringer.
Der FluB hinter der Si-Kante (ca. 10'' Photonen/s) ist trotz des Abfalls ausreichend, um in
diesem Wellenldngenbereich Mikroskopie zu betreiben. Die Photonenfliisse in den Bereichen
der C-K-Kante und der Ti-L-Kante mit ca. 1x10° Photonen/s sind um drei GréBenordnungen
geringer als bei 99 eV. Dies ist auf den geringeren Flufl des Undulators in diesen Bereichen
(3. Harmonische bei 280 eV, 5. Harmonische bei 450 eV) und die deutlich geringeren
Reflektivititen der Multilayeroptiken zuriickzufiihren. Auch die unvermeidbare
Verunreinigung aller Optikoberflichen durch Kohlenstoff senkt den Flu im Bereich der
Kohlenstoffkante. Als Richtwert gilt, daB bei einem Gasdruck von 10”mbar die
Monolagenzeit etwa eine Stunde betrigt [198].

Die Aufspaltung an der Ti-L-Kante ist auf die Aufspaltung der Kante in eine L,- und L;-
Kante zuriickzufiihren. Auch in diesen beiden hochenergetischen Bereichen kann

Mikroskopie betrieben werden.
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Abb. 4.1.1: Photonenfluf der Beamline unter Verwendung der MoSi-Optiken
normiert auf einen Ringstrom von 100mA bei 0,8% energetischer Bandbreite.
Der starke Einbruch korreliert mit dem Einbruch der Multilayerreflektivititen
an der Si-L-Kante. Die angegeben Fehler ergeben sich aus dem Rauschen der
MeBwerte  verursacht durch Instabilititen der Photodiode und
Ungenauigkeiten der Monochromatormechanik. Der Skalierungsfehler der
MeBwerte von 20% ergibt sich aus der Ungenauigkeit der
Photodiodeneichung [199].
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Abb. 4.1.2: PhotonenfluBl bei Verwendung der TiC-Optiken an der Ti-L-
Kante. Der FluB ist normiert auf einen Ringstrom von 100mA bei einer
energetischen Bandbreite von 0,8 %.

Die angegeben Fehler ergeben sich aus dem Rauschen der MeBwerte
verursacht durch Instabilititen der Photodiode und Ungenauigkeiten der
Monochromatormechanik. Der Skalierungsfehler der MeBwerte von 20%
ergibt sich aus der Ungenauigkeit der Photodiodeneichung [199].
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Abb. 4.1.3: Photonenflul unter Verwendung der TiC-Optiken an der C-K-
Kante. Der FluB wurde auf 100mA Ringstrom bei einer energetischen
Bandbreite von <2 % normiert.

Die angegeben Fehler ergeben sich aus dem Rauschen der MeBwerte
verursacht durch Instabilititen der Photodiode und Ungenauigkeiten der
Monochromatormechanik. Der Skalierungsfehler der MeBwerte von 20%
ergibt sich aus der Ungenauigkeit der Photodiodeneichung [199].
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4.2 Spektrale Auflosung

Wie bereits in Abschnitt 3.11 beschrieben konnte zu den vorhandenen Monochromatoroptiken
kein geeignetes Testgas gefunden werden, mit dem eine Bestimmung der spektralen
Auflosung des Monochromators mit Hilfe der Gaszelle mdglich ist. Aus diesem Grund wurde
ein Gitterspektrograph zur Eichung verwendet. Dieser besteht aus einem Gitter mit 1000
Linien/mm mit einem dazu senkrechten Gitter aus Stiitzstegen, das eine Periode von 1,5um
aufweist. Hinter dem Gitter wurde im Abstand von 906 mm eine zum Gitter schwenkbare
CCD-Kammera montiert. Durch den grof3en Schwenkbereich konnten die 0., die 1. und die 2.
Beugungsordnung des Spektrographen-Gitters abgebildet werden. Wie in [200] beschrieben
kann aus den gemessenen Spektren die absolute Peak-Wellenlinge und das spektrale
Auflosungsvermogen bestimmt werden. Die geometrischen Gegebenheiten des
Spektrographen begrenzen dabei das maximal zu messende Auflosungsvermogen. Die

kleinste meBbare Wellenldngendifferenz A\, ist durch die folgende Gleichung gegeben.

A4, :i{Dﬂ] +2}
m| g b

mit
d = Gitterperiode (100nm)
m = Gitterordnung (1)
D = GroBe des Eintrittsspalts des Spektrographen (50pum)
q = QuellgroBe (gegeben durch die Spaltgrofie des Austrittsspalts) (variabel)
g = Abstand der Strahlungsquelle (Austrittsspalt des Monochromators)
zum Gitter (659mm)
b = Abstand des Gitters zum CCD-Chip (906mm)

Daraus 148t sich das geometrisch begrenzte Auflosungsvermodgen des Spektrographen fiir
verschiedene Wellenldngen A bzw. Photonenenergien berechnen. Fiir eine Photonenenergie
von 451,6 eV ergibt dies ein Auflosungsvermogen von A/AA = 45 bei einer SpaltgroB3e des
Austrittsspalts von 350 pum. Dies ist mit guter Ubereinstimmung der in Abb. 4.2.1 zu sehende
Wert. Das Auflosungsvermogen wird in diesem Fall nicht durch den Monochromator
limitiert, sondern durch den Spektrographen. Eine exakte Aussage iiber das
Auflésungsvermogen des Monochromators bei einer Photonenenergie von 451,6 eV ist mit

dieser Anordnung nicht moglich. Fiir die Photonenenergie 104,0 eV ist das geometrisch
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begrenzte Auflosungsvermogen A/AA = 287 fiir eine Spaltdffnung von 200 pm und A/AN =
141 fiir eine Spaltoffnung von 500 pum. Die gemessenen spektralen Auflésungen bei
Photonenenergien um 100 eV sind also nicht durch das Auflosungsvermogen des
Spektrographen begrenzt. Eine Abschitzung des spektralen Auflosungsvermdgens fiir die

Energiebereiche um 450 eV und 285 eV 146t sich aus der Kantensteilheit der FluBkurven mit
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EAE= 43 f{
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Abb. 4.2.1: Energiespektrum der Beamline bei 451,6 eV. Die Spaltbreite des
Austrittsspaltes betrug ca. 350 um. Die spektrale Auflosung von E/AE = 43

ist durch das geometrisch begrenzte Aufldsungsvermogen des
Gitterspektrographen limitiert.
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Abb. 4.2.2: Energiespektrum der Beamline bei 104,0 eV. Die Spaltbreite des
Austrittsspaltes betrug ca. 500 pm. Die spektrale Auflésung von E/AE =

65+4 ist durch das Auflosungsvermogen des Monochromators bei dieser
GroBe des Austrittsspalts limitiert.
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Abb. 4.2.3: Energiespektrum der Beamline bei 104,0 eV. Die Spaltbreite des
Austrittsspaltes betrug ca. 200 pm. Die spektrale Auflésung von E/AE =
13010 ist durch das Auflosungsvermogen des Monochromators bei dieser
GroBe des Austrittsspalts limitiert.

Hilfe des Rayleigh-Kriteriums erzielen. Danach liegt die spektrale Auflosung im Bereich um
450 eV bei 0,8 % bzw. A/AA = 125220 und im Bereich um 285 eV bei < 2 % bzw. AM/AN =
50+10.

4.3 Spotform

Spotform und —grofe, die auf dem CCD-Chip einer Kammera aufgenommen wurden, sind in
den Abbildungen 4.3.1 bis 4.3.3 zu sehen. Aus der Position des CCD-Chips auf der optischen
Achse kann die GréBe des Spots am Ort der Probe im PEEM errechnet werden. Der Abstand
des Chips vom Austritsspalt des Monochromators betrug 1601 mm der Abstand der Probe im
PEEM zum Spalt 683 mm. Daraus folgen fiir die Spotgrofle am Ort der Probe im PEEM die
MaBle 1300x750um? fiir Photonenenergie von 98,7 eV bei einer Blendengrofe der
rechteckigen Blende im Auslassystem von 1,4x1,4mm? Diese Blende begrenzt die
QuellgroBe der Strahlung. Durch die Beleuchtung der Probe unter einem Winkel von 25° zur
Oberfldache hat der ausgeleuchtete Teil der Probenoberfliche die Male 3100x750um?. Die
streifenhafte Substruktur des Spots ist auf Beugungseffekte an der Blende zuriickzufiihren.
Sie existiert im wesentlichen in der vertikalen Dimension, weil die Blende vor dem
Monochromator die Beugungsstreifen der horizontalen Dimension ausblendet. Form und

GroBe des Spots bei einer Photonenenergie von 453 eV und einer BlendengréBe der Blende
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im Auslassytem von 0,2x0,2 mm? sind in Abb. 4.3.2 zu sehen. Am Ort der Probe im PEEM
hat er die Malle 1540x880um?. Der ausgeleuchtete Teil der Probenoberfliche betrigt
3650x880um?. Die Streifenstruktur innerhalb des Spots ist aufgrund der deutlich kleineren
Wellenldnge kaum vorhanden. Diese Struktur skaliert mit der Grof3e der Blende. Eine kleinere
Blende bedeutet groBere Abstinde der Streifen aufgrund der Beugungungsbedingungen.
Dieser Effekt ist in Abb. 4.3.3 zu sehen. Ab einer BlendengroB3e von ca. 3x3mm? ist keine
Beugung mehr zu sehen. Hier ist die Grofe erreicht, bei der die QuellgroBe der

Strahlungsquelle nicht mehr durch die Blende limitiert wird.
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Abb. 4.3.1: Aufnahme des Spotprofils auf einem CCD-Chip auf der
optischen Achse bei einer Photonenenergie von 98,7 eV. Die Position des
Chips und die Ausrichtung zur optischen Achse entspricht nicht der
Probenposition im PEEM. Die Intensitétsprofile des Spots in vertikaler
(links) und horizontaler Richtung (rechts) gelten deshalb nicht am Ort der
Probe im PEEM.
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Abb. 4.3.2: Aufnahme des Spotprofils auf einem CCD-Chip auf der
optischen Achse bei einer Photonenenergie von 453 eV. Die Position des
Chips und die Ausrichtung zu optischen Achse entspricht nicht der
Probenposition im PEEM. Die Intensitétsprofile des Spots in vertikaler
(links) und horizontaler Richtung (rechts) gelten deshalb nicht am Ort der
Probe im PEEM.

Abb. 4.3.3: Spot auf CCD-Chip bei einer Photonenenergie von 98,7 eV. Im
linken Bild hat die Blende im Auslassystem des Speicherrings eine Grofe
von 0,2x0,3mm?, im rechten 1,2x0.8mm?. Bei groflerer Blende dndern sich
die Intensitdt und die GréBe des Spots. Die durch die Beugung
hervorgerufenen Streifen-Substruktur des Spots tritt bei kleinerer Blende
deutlicher hervor.
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4.4 Abbildungsmafstab des Mikroskops

Das Mikroskop kann mit verschiedenen Vergroferungsmafstiben betrieben werden.
Zwischen dem kleinsten (Ubersichts-Modus) und dem gréBten kann stufenlos variiert werden.
Dies wird nicht allein durch Anderung der Projektiveinstellungen erreicht, sondern bei
kleinen MalBstdben zusidtzlich durch eine niedrige Spannung (0-300V) an der
Extraktorelektrode. Bei groferen Maf3stiben wird im Normalfall mit Extraktorspannungen

von einigen 1000V gearbeitet, um eine bessere Auflosung zu erzielen.

Abb. 4.4.1: Bildserie zur Demonstration des Abbildungsmalstabs des
PEEMs. Die Bildfelddiagonalen der verschiedenen mit einer UV-Lampe
aufgenommenen Bilder betragen 580um bei A), 168um bei B), 114pm
bei C), 82um bei D) und 63um bei E).
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Die zu erreichenden Bildfelder haben Durchmesser zwischen 580pm (A), aufgenommen bei
einer Extraktorspannung von 244V, und 63um (E), bei einer Extraktorspannung von 11kV.
Die Bilder mit den dazwischenliegenden Bildfeldgroen wurden ebenfalls bei einer
Extraktorspannung von 11kV aufgenommen. Die Variation erfolgte iiber die Anderung der

Spannung am Projektiv 2 zwischen 300V (B) und OV (E).

4.5 Auflosung des PEEMs

Die laterale Auflésung [201] im PEEM héngt neben den elektronenoptischen Einstellungen
(Extraktorspannung etc.) und der Anregungsenergie sehr stark von der Probe ab [202]. Der
chemische Kontrast und die Oberflichenbeschaffenheit haben entscheidenden Einfluf3 auf die
Auflésung [203].

Zur Charakterisierung des PEEMs wurde ein Si-Wafer mit aufliegenden Pd-Streifen mit einer
Periode von 13.43 pm verwendet. Diese Probe zeigt einen hohen Kontrast zwischen Si und
Pd. Aus einem Line-Scan der Intensitét iiber mehrere Perioden kann das Auflésungsvermogen
nach dem Rayleigh-Kriterium bestimmt werden. Dazu wird (Abb. 4.5.1) durch die zu
messende Kante des Intensitétsprofiles eine Gerade gelegt, die diese reprisentiert. Die beiden
Maximalniveaus an der Kante werden ebenfalls durch eine Gerade ersetzt. Bei einer
Entfernung, die 13% der Kantenhohe H betrdgt, werden ober- und unterhalb der beiden
Kantenniveaus dazu parallele Geraden gezogen. Der horizontale Abstand der Schnittpunkte
zwischen diesen Geraden und der Geraden, die die MeBkurve représentiert, ergibt die laterale
Auflosung X des Mikroskops an dieser Kante. Diese Methode entspricht dem Rayleigh-
Kriterium.

Bei Beleuchtung mit einer Hg-Lampe wird das beste Auflosungsvermogen erreicht. Bei
hochenergetischer Strahlung um 98eV ist das Auflosungsvermdgen bei kleinem
Monochromator-Austrittsspalt (200pum) besser als bei groBem Spalt (400pm). Dies ist auf die
energetische Bandbreite der emittierten Elektronen zurlickzufiihren. Die Hg-Lampe
(hv=4.9¢V) 16st nur Valenzelektronen aus den Pd-Streifen aus. Aus dem Si-Untergrund
konnen keine Elektronen emittieren, weil die Austrittsarbeitsschwelle von Si oberhalb von
4.9¢V liegt. Die emittierten Elektronen aus den Pd-Atomen werden innerhalb einer sehr
schmalen kinetischen Energieverteilung emittiert. Der chromatische Fehler im PEEM wird
dadurch minimiert. Bei der hochenergetischen Strahlung betrigt die Breite der

Energieverteilung dagegen einige eV. Bei grolem Austrittsspalt wird diese Verbreiterung
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Abb. 4.5.1: Bestimmung der Auflésung an einer Kante. Die Auflosung X ist
die horizontale Entfernung der Schnittpunkte des Intensitdtsscans mit den
Geraden, die 13% ober- bzw. unterhalb der beiden Niveaus liegen.

noch verstirkt, weil eine breitere Photonenenergieverteilung zur Emission der Elektronen
beitragt.

Die gemessene Auflosung von minimal (730+£50)nm liegt etwa eine Gré3enordnung oberhalb
des vom Hersteller spezifizierten Werts von < 40nm [204]. Dies ist auf eine nicht zu

korrigierende Fehljustage der Linsenelemente des Objektivs untereinander zuriickzufiihren.

(730+£50)nm
< 13,43um

Intensitat [wg

»
T T T T T T

0 10 20 30 40 50 Sanbereich [um]

Abb. 4.5.2: Linescan der Intensitit iiber Pd-Streifen auf Si. Die Beleuchtung
der Probe erfolgte durch eine Hg-Kurzbogenlampe (E=4,9¢V).
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Abb. 4.5.3: Linescan der Intensitit {iber Pd-Streifen auf Si. Die Beleuchtung
der Probe erfolgte durch Synchrotronstrahlung bei 99¢V. Die Spaltbreite des
Monochromator-Austrittspalts betrug ca. 200pm.
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Abb. 4.5.4: Linescan der Intensitdt {iber Pd-Streifen auf Si. Die Beleuchtung
der Probe erfolgte durch Synchrotronstrahlung bei 99¢V. Die Spaltbreite des
Monochromator-Austrittspalts betrug ca. 400pm.
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S X-PEEM an organischen Inseln,
Monoschichten und Metall-SAM-

Doppelschichten auf Si

5.1 SAM aus Octadekylsiloxan auf Silizium

Ein Self Assembled Monolayer (SAM) ist eine selbstorganisierte Monolage aus Molekiilen

auf einer

Oberfliche [205]. Eine aus Oktadekyltrichlorsilan  (OTS)

oder

Oktadekyltriethoxysilan (OTES) erzeugte Schicht zeigt als SAM den in Abb. 5.1.1 gezeigten

Aufbau [206].

H H H )
-C-H H-C-H H-C-H H-C-HH-

H

o 0 o) 0 30,

Abb. 5.1.1: SAM-Molekiile, hergestellt aus OTS oder OTES, auf der
Oxidschicht eines Si-Wafers. Die Molekiile sind kovalent an die Oberfliche
des Wafers gebunden. Die Kohlenwasserstoffketten bilden untereinander van
der Waals-Bindungen aus.
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Diese Molekiile bestehen wie die meisten SAM-Molekiile aus einer Kohlen-Wasserstoff-
Kette mit einer Kopf- und einer Endgruppe. Bei OTS ist diese Kette 17 Kohlenstoffatome
lang und verfiigt {iber eine Trichlorsilankopf- und eine Methylendgruppe [207]. Bei OTES
befinden sich an den Stellen der Chloratome Ethylgruppen (CH,-CHj;-Molekiile) [208].
Wihrend des Herstellungsprozesses wird eine Waferoberflaiche mit natiirlicher Oxidschicht
hydroxiliert und anschlieBend mit OTS in Losung in Kontakt gebracht [209],[210]. Dabei
werden Chloridionen vom OTS und Hydroxidionen von der hydroxilierten Waferoberflidche
abgespalten und gehen als HCI in Losung. Die Si-Atome der verbleibenden OTS-Molekiile
(OTS ist hier nicht mehr die korrekte Bezeichnung, weil die Chloratome abgespalten wurden.)
mit nun drei offenen Bindungen gehen kovalente Bindungen zu Sauerstoffatomen der
Waferoberflache und der Nachbarmolekiile ein. Dadurch entsteht eine Monolage aus kovalent
an die SiO,-Schicht gebundenen Oktadecylsiloxan-Molekiilen (ODS) [211]. Zwischen der
SAM-Schicht und der Waferoberfliche kann auf verschiedene Art und Weisen Wasser
gebunden werden [211]. Die Préparation mit OTES verlduft nach der gleichen Methode und
erzeugt ebenfalls eine ODS-Monolage. Das Filmwachstum beginnt mit einigen grof3en Inseln,
in deren Zwischenrdumen viele, deutlich kleinere Inseln wachsen, bis schliellich eine
geschlossene Monolage aus ODS-Molekiilen erreicht ist [212],[213]. Diese Monolage ist
eine, bis auf Defekte, geschlossene Schicht aus nahezu senkrecht stehenden
Kohlenwasserstoftketten mit den Methyl-Endgruppen mit relativ grofer mechanischer
Stabilitit gegeniiber Erwdrmung [214]-[216]. Abhdngig vom Zeitpunkt des Abbruchs des
Wachstumsprozesses konnen verschieden grofie Inseln oder geschlossene SAM-Filme erzeugt
werden [217], [218]. Dabei eignet sich OTS besonders fiir geschlossene Schichten und OTES
fiir Inselpréparationen [219].

5.2 Das System Cu/Siim PEEM

Eine Probe aus Si und Cu 148t sich im PEEM mit Hilfe zweier Kontraste abbilden. Bei der
Schwellenphotoemission entsteht ein sehr scharfer Kontrast, weil die Austrittsarbeit von Si
(5 eV fir Si(111) [220]) oberhalb der Energie der anregenden Photonen (ca. 4,9 eV bei
Verwendung einer Hg-Kurzbogenlampe) liegt, die von Cu aber unterhalb (4,59 eV bei (100)-
Oberfliche, 4,48 eV bei (110) und 4,98 eV bei (111) [221]). Folglich werden nur aus
Bereichen mit Cu-Bedeckung Elektronen ausgelost. Bei Oberflichenbereichen, die aus
Mischungen oder chemischen Verbindungen von Cu und Si bestehen, hédngt die

Elektronenausbeute vom Verhiltnis der Elementanteile ab. Bei hoheren Photonenenergien
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hingt der Kontrast zwischen verschiedenen Bereichen der Probenoberfliche von der
Photonenenergie ab. Werden Bilder direkt unterhalb der Si L,- und Ls;-Kante (99,42 eV bzw.
99,82 eV [222]) aufgenommen, so erscheint Cu deutlich heller als Si. Oberhalb der Kante ist
die Emission von Elektronen aus dem Si aufgrund der erhohten Absorption der Strahlung so
weit gestiegen, dal} sich der Kontrast umkehrt, Si also heller erscheint als Cu. Eine genauere
Beschreibung dieses Effekts ist im Kapitel ,,5.5 Spektromikroskopie am System Cu/SiO,/Si*
ausgefiihrt.

In dieser Arbeit wurden Proben untersucht, die aus einem Si(111)-Wafer mit aufgedampftem
Cu bestehen. Um einen Bereich zu erzeugen, der nicht mit Cu bedampft wird, wurde ein Teil
der Oberfliche abgedeckt. So entsteht eine Stufe zwischen Cu und Si. An dieser Stufe wird
das elektrische Feld, das zwischen Probe und Extraktorelektrode besteht, durch die
unterschiedlichen Hohen der Bereiche und durch Kontaktpotentialdifferenzen gekriimmt

[223]. Diese Kriimmung des Feldes begrenzt die Auflosung in diesem Probenbereich.

5.3 Das System ODS/Si im PEEM

Bei der Schwellenphotoemission verhilt sich der Kontrast zwischen ODS und Si dhnlich wie
bei Cu und Si. Die Austrittsarbeit von ODS liegt so niedrig, dal bei Photonenenergien
unterhalb von 4,9¢V im Gegensatz zu Si bereits Photoelektronen ausgeldst werden [224].

Bei hoheren Photonenenergien nimmt die Emission aus ODS ab, weil der
Absorptionskoeffizient von CH, klein wird. Da die ODS-Molekiile zusitzlich noch sehr
diinne Schichten ergeben, ist die Emission aus ihnen gering. Photoelektronen, die aus Si bzw.
Si0;-Schichten unterhalb der ODS-Schicht stammen, werden durch Streuung an den Atomen
der ODS-Schicht unterdriickt. Folglich ist der Kontrast zwischen ODS und Si bei diesen
Photonenenergien im PEEM gering, aber ausreichend, um die Verteilung der Materialien auf

der Probenoberfliache abzubilden.

5.4 Interdiffusion von Cu und Si

Schichtsysteme aus Cu wund Si interdiffundieren [225]-[227]. Wéhrend des
Interdiffusionsprozesses entstehen abhidngig von den Prozessparametern unter anderen die
Kupfersilizide Cu3Si, Cu;sSis oder CusSi [228]. Weitere Verbindungen sind ebenfalls

moglich, aber bei den hier untersuchten Prozessen mit Temperaturen <400°C mit nur sehr
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geringem Anteil vorhanden. Die Vermischung der beiden Elemente findet im wesentlichen in
der Cu-Schicht statt [229].

Dieser Effekt kann mit verschiedenen Methoden untersucht werden [230],[231]. Eine
Methode ist die Photoelektronen-Emissionsmikroskopie, die eine lateral ausgedehnte
Beobachtung in Echtzeit ermdglicht. Als Indikator der Interdiffusion wird die Anderung des
Kontrastes zwischen den Schichtsystemen Cu/SiO,/Si bzw. SiO,/Si genutzt. Sie wird durch
die Anderung der chemischen Beschaffenheit der Probenoberfliche aufgrund der

Interdiffusion des Schichtsystems verursacht.

5.5 Spektromikroskopie am System Cu/SiO,/Si

In PEEM-Bildern des Systems 99 106
CwSiOySi  lassen  sich Gl R ! R
Kontraste zwischen Si und Cu §§ 20 b 1 g0,
durch  die Bildung von £X

© 15+t -
Differenzbildern an der Si- %5 \\/

Sg <

Kante deutlich erhohen. Dazu gg. 10 r \ .

[0
wird ein Bild, das bei einer 22 5| | cu
Photonenenergie unterhalb der |
Si-L-Kante (ca. 99,8 eV) 18I0. o0 100 110 120

aufgenommen wurde, pixel- Fhotonenenergie [eV]

weise von einem Bild, das bei  Apb, 5.5.1 : Absorptionskoeffizienten an der Si-L-Kante. Die
Koeffizienten stehen in anndhernd linearem Zusammenhang zu den

Photonenenergien oberhalb der Photoelektronenausbeuten im PEEM [232].

Kante aufgenommen wurde,

abgezogen. An der Kante steigt die Elektronenausbeute aus dem Si sprunghaft an. Dies ist auf
die Anderung des Photonenabsorptionskoeffizienten (s. Abb. 5.5.1) von Si zuriickzufiihren.
Zwischen diesem und der Elektronenausbeute besteht ein anndhernd linearer Zusammenhang
[233]. Die Absorptionskoeffizienten fiir Cu und CH; &ndern sich an der Si-L-Kante kaum,
wogegen bei Si und SiO, ein Sprung zu erkennen ist. Dadurch &ndert sich die
Elektronenausbeute aus Cu bzw. CH, und somit die Helligkeit in diesen Bildbereichen bei
Uberschreiten der Kante nur sehr wenig. Die Bereiche, in denen Si bzw. SiO, an der
Probenoberfliche zu finden ist, werden deutlich heller. Dies geht soweit, dal Si heller
erscheint als Cu bzw. CH; im Gegensatz zu den Bildern, die mit hv < 99,8 eV aufgenommen

wurden. Dabei ist die Intensitit der Elektronenemission proportional zu den
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Absorptionskoeffizienten mit elementabhdngigen Proportionalititsfaktoren. Dieser Effekt ist
dadurch begriindet, daB die Intensitit der Elektronenemission aus den einzelnen
Probenbereichen auch von der Sekundirelektronen-Ausbeute abhingt, die fiir
unterschiedliche Materialien variiert.

Bildet man nun die Differenz von Aufnahmen vor und hinter der Si-L-Kante, wird der
Intensititskontrast der Bereiche herausgearbeitet, und die Si-Anteile auf der Probenoberfldche
konnen identifiziert werden (s. Abb. 5.5.2). Vor der Differenzbildung miissen die
Intensititsinderungen beriicksichtigt werden, die nicht durch die Anderung der

Photonenenergie verursacht wurden. Diese sind z. B. Anderungen des Photonenflusses

Cu (dunkel)

Cu (dunkel)

Abb. 5.5.2: Cu auf Si bei Photonenenergien von 99 eV und 106 eV. Im
Differenzbild erscheinen die Si-Anteile sehr hell, die Cu-Anteile dunkel. Der
Kontrast zwischen den beiden Bereichen ist im Gegensatz zu den
Einzelbildern stark erhoht.
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bedingt durch Anderung des Ringstromes im Speicherring und der Einbruch des
Photonenflusses hinter der Si-L-Kante bedingt durch die Multilayerreflektivitit der
Monochromatoroptiken. Um diese Effekte auszugleichen, miissen die einzelnen
Bildintensitdten normiert werden. Unter der Annahme, da3 im Bereich der Cu-Bedeckung
durch den Photonenenergiewechsel keine Anderung der Intensitit erfolgt, sondern nur durch
den Einbruch des Photonenflusses an der Kante, kann dieser Effekt durch eine Normierung
der Intensitiit eliminiert werden. Ist die Anderung des Ringstroms bekannt, kann auch dieser
Effekt durch eine Multiplikation der Intensitdt mit einem entsprechenden Faktor eliminiert

werden.

5.6 Auswirkung von thermischer Belastung auf das Schichtsystem
Cu/SiO,/Si

Die hier untersuchte Probe besteht aus einem Si(111)-Wafer mit nativer Oxidschicht, auf die
in einer Pridparationskammer aus einem elektronenstrahlgeheizten Wolfram—Tiegel Kupfer
mit einer Reinheit von >99,9% aufgedampft wurde. Der Basisdruck in der Kammer wihrend
dieses Vorgangs betrug 1*10 ' mbar.

Um den Intensititskontrast zwischen einem Cu-bedeckten und —unbedeckten Bereich bei der
Abbildung im PEEM detektieren zu konnen, wurde vor dem Bedampfen ein Si-Bruchstiick,
das eine sehr scharfe Bruchkante hat, auf der Probe befestigt. Nach dem Bedamfungsvorgang
wurde dieses Stiickchen im Vakuum mit einem Wobblestick entfernt, so dafl eine scharfe
Kante zwischen dem Cu-bedeckten und —unbedeckten Bereich entstand. Die beiden
verschiedenen Schichtsysteme haben damit folgende Form erhalten: SiOj(ca.2nm)/Si und
Cu(<5nm)/Si0,(ca.2nm)/Si. Nach dem Aufbringen des Kupfers wurde die Probe in das
PEEM transferiert und dort mit Synchrotronlicht unterschiedlicher Wellenldnge beleuchtet.
Verschiedene Heizzyklen (s. Abb. 5.6.1) wurden durchlaufen: Smin bei 160°C / 5Smin bei
200°C / Smin bei 300°C / Smin bei 350°C. Die Heizung im PEEM wurde nur als
Strahlungsheizung verwendet, das heifit, das Probenpotential lag auf Masse.

Zwischen den einzelnen Hochtemperaturphasen wurden Bilder der abgekiihlten Probe
aufgenommen. Diese sind in Abb. 5.6.2 zu sehen. Die Aufnahmen bei Photonenenergien vor
der Si-L-Kante zeigen den erwarteten Hell-Dunkel-Kontrast zwischen Si und Cu. Bei
Wechsel zu groBBeren Photonenenergien hinter der Si-L-Kante wechselt der Kontrast wie im

Abschnitt 4.5 beschrieben. Zur besseren Detektion des Kontrastes wurden die Bilder nach der
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Abb. 5.6.1: Heizzyklus des Schichtsystems Si/SiO,/Cu. Nach jedem
Abkiihlen wurden Aufnahmen bei verschiedenen Photonenenergien gemacht.

oben beschriebenen Methode der Differenzbildung behandelt. Die verwendeten
Photonenenergien lagen direkt vor (98,7 eV) und hinter (106,0) eV der Si-L-Kante. Die
,hiederenergetischen* Bilder wurden von den ,hochenergetischen” pixelweise abgezogen.
Dadurch erscheinen die Si-Bereiche der Oberflache deutlich heller als die mit Cu bedeckten
Teile der Oberfldche. Nach einer Erhitzung der Probe auf 300°C ist ein signifikanter Einbruch
des Kontrastes zwischen der Cu-bedeckten und unbedeckten Oberfliche zu erkennen. Durch
einen Scan der Intensitdten entlang einer Linie kann dieser Kontrasteinbruch quantifiziert
werden. Die Differenz der Intensititswerte an der Bedampfungskante dividiert durch die
Summe der Werte ergibt den Intensitétskontrast. Oberhalb von 200°C nimmt er plotzlich um
eine GroBenordnung von 0,213 auf 0,029 ab. Aufgrund des Rauschens der MeBkurve ist die
Ungenauigkeit der Kontrastwerte sehr hoch (bis zu 50%). Eine weitere Fehlerquelle liegt in
der Uberdeckung der beiden voneinander abgezogenen Bilder. Durch thermische Drift kann
sich der Bildausschnitt der Probenoberfliche verschieben. Dieser Effekt kann nicht
vollstindig ausgeglichen werden, wodurch die Bedampfungskante im Differenzbild an
Schirfe verliert. Trotzdem kann der Einbruch des Kontrastes beobachtet werden, weil der

MeBeftekt deutlich groBer als die Unsicherheit ist.

Aufnahme an der Bedampfungs- 220 ——————
kante vor dem Aufheizen der - Kontrast an
Probe (Heizzustand A). Ein iber 7180+ der Kante:

[wi

mehrere  Scans  gemittelter
Linescan der Intensitit vom i 140:
unbedeckten Bereich (hell) {iber
die Kante zum Cu-bedeckten
Bereich (dunkel) zeigt die
Intensititsverteilung in diesem
Bereiclzh.. Di.e genaue Position der 0 ' 2(')0 ' 4(')0 ' 660 '
Scanlinie ist weiter unten zu Sanbereich [Pxel]
sehen.
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Probe im Heizzustand B,
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Abb. 5.6.2: Kontrastinderung zwischen Cu-bedeckter und —unbedeckter
Si(111)-Wafer-Oberfliche durch thermische Belastung. Alle Bilder sind
durch Differenzbildung von Aufnahmen bei Photonenenergien vor (98,7 eV)
und hinter (106,6 eV) der Si-L-Kante entstanden. Die Angaben der
Temperaturbehandlung beziehen sich auf Abb. 5.6.1. Der Durchmesser des
gesamten Bildfeldes betrigt jeweils 260um.
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5.7 Auswirkung von thermischer Belastung auf das Schichtsystem

Cu/SAM/ SiO,/Si
Dieses Schichtsystem wurde ebenfalls 5} A
auf  einen Si(111)-Wafer mit % 2;8
Oxidschicht aufgebracht. Auf einer g
geschlossenen SAM-Schicht aus OTS- é
Molekiilen auf der Oberfliche des § 00l -
Wafers wurde wie oben ein Cu- ﬁs‘ 20 ‘10¢ 3 20 11 ﬁ Zeit/min
bedeckter und —unbedeckter Bereich A B C

mit einem  Verdampfer erzeugt. App. 571 Heizzyklus ~ des  Schichtsystems
Cu/ODS/Si0,/Si. Zwischen Abkiihlen und Aufheizen
wurden Aufnahmen bei unterschiedlichen Photonenener-

mit einer Stahlnadel einige Strukturen &ien gemacht.

in die SAM-Schicht eingebracht. Die

Nadel verletzte dabei die SAM-Schicht, wahrend die Si- bzw. SiO,-Schicht unversehrt blieb.
Es ist bisher ungeklart, ob die SAM-Schicht vollsténdig entfernt wurde.

Zusétzlich wurden vor dem Bedampfen

Unter der Annahme, dall die ODS-Schicht vollstindig entfernt wurde, ergeben sich drei
Schichtsysteme. (1) ODS(2nm)/SiO»(2nm)/Si, (2) Cu(<5nm)/ODS(2nm)/SiO»(2nm)/Si und
(3) Cu(<5nm)/Si0,(2nm)/Si.

Aufnahmen mit verschiedenen Beleuchtungswellenlingen wurden in dem in Abb. 5.7.1 zu
sehenden Heizzyklus gemacht. Die Bilder dieses Schichtsystems zeigen keine
Kontrastumkehr zwischen den Cu-bedeckten (2) und unbedeckten Bereichen (1) bei Wechsel
der Photonenenergie zwischen Energien vor und hinter der Si-L-Kante wie in Abb. 5.7.2
ersichtlich. Dieser Effekt beruht darauf, dal die hochenergetische Strahlung die ca. 2nm
dicke ODS-Schicht fast ungehindert passieren kann, die aus dem darunter liegenden Si
ausgelosten Elektronen aber nicht. Durch Streuprozesse gehen viele Elektronen fiir die
Abbildung im PEEM verloren. Daher existiert lediglich eine Kontrastschwéichung, aber keine
Umkehrung. Folglich ist im wesentlichen der Kontrast zwischen ODS und Cu zu beobachten.
Bei dieser Probe ist eine Differenzbildung wie in Abschnitt 4.5 beschrieben nicht sinvoll. Die
Detektion der Kontrastinderung kann nur bei einer Photonenenenergie erfolgen. In der Folge
der Bilder, die bei einer Photonenenergie von 98,7 eV aufgenommen wurden, zeigt sich keine
Anderung des Kontrastes zwischen diesen Bereichen. Somit haben die Heizzyklen keinen

mefBbaren Einflufl auf die chemische Beschaffenheit der Probenoberfldchen (s. Abb. 5.7.3).
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Sruktur (markiert)

Cu/ODSS0,/3

Bedampfungskante
(markiert)

ODS380,/9

Abb. 5.7.2: Cu auf ODS auf SiO, (hell) und ODS auf SiO, (dunkel) bei
Photonenenergien von 98,7 eV (links) und 106,6 eV (rechts). Die durch die
Si-Anteile der Oberfliche zu erwartende Kontrastumkehr bei Wechsel der
Photonenenergie wird durch die ODS-Bedeckung unterdriickt.

Bei der Betrachtung der Struktur (s. Abb. 5.7.4) in der SAM-Schicht zeigt sich ein anderes
Verhalten. Im Verlauf der Heizzyklen sinkt der Kontrast zwischen dem ODS-bedeckten
Bereich und der unbedeckten Struktur, die beide von Cu iiberdeckt werden. Die Intensitit aus
der Struktur nimmt iiber die Heizzyklen hinweg soweit ab, dafl sie unter den Wert der
Intensitdit neben der Struktur fdllt (s. Abb. 5.7.5). Die Schichtsysteme (2)
Cu(<5nm)/ODS(2nm)/Si0(2nm)/Si und  (3) Cu(<5nm)/Si0,(2nm)/Si  zeigen ein
unterschiedliches Verhalten relativ. zum Schichtsystem (1) ODS(2nm)/SiO»(2nm)/Si.
Wihrend zwischen den Systemen (1) und (2) keine signifikante Anderung iiber die
Heizzyklen hinweg festzustellen ist, d&ndert sich der Kontrast zwischen (2) und (3) und somit

auch zwischen (1) und (3) deutlich.
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Probe vor dem Heizen
(A). Der Kontrast an der
Bedampfungskante
betrégt 0,06.

Probe im Heizzustand B.
Der Kontrast an der
Bedampfungskante be-
tragt 0,05.

Probe im Heizzustand C.
Der Kontrast an der
Bedampfungskante be-
tragt wie im Zustand B
0,05.
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Abb. 5.7.3: Cu auf ODS auf SiO, (hell) und ODS auf SiO, (dunkel)
aufgenommen bei einer Photonenenergie von 98,7 eV {iiber mehrere
Heizzyklen. Die Heizzustdnde A,B und C beziehen sich auf Abb. 5.7.1.
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Abb. 5.7.4: Cu auf strukturiertem ODS (Kratzer, durch punktierte Linie
markiert) auf SiO, mit Photonen der Energie 98,7 eV abgebildet. Die Bilder
entsprechen den Heizzustéinden A (links), B (Mitte) und C (rechts) aus Abb.
5.7.1.
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Sanbereich [Fxelnummer]

Abb. 5.7.5: Scan der Intensitéten iiber den Bereich der Struktur hinweg. Die
Intensitdt im Bereich des Kratzers fillt durch die Temperatureinwirkung
unter das Niveau der Umgebung. Hier hat im Gegensatz zur Umgebung eine
Anderung der chemischen Beschaffenheit stattgefunden.
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5.8 ODS-Inselstrukturen auf Si

Inselstrukturen wurden aus Oktadecyltriethoxysilan (OTES) pripariert. Diese ODS-Molekiile
bilden ausgepridgte Inselstrukturen bevor sie zu einem geschlossenen Film
zusammenwachsen. Abhingig von der Inkubationszeit ist die Oberflache eines Si-Wafers
mehr oder weniger von diesen Inseln bedeckt. Eine Vermessung der Oberfliche mit einem
AFM (Atomic Force Microscope) zeigt diese Verteilung in Abb. 5.8.1 mit hoher Auflosung.

Diese Strukturen konnen auch im PEEM wie in Abb. 5.8.2 ersichtlich abgebildet werden.
Aufgrund des schlechten Auflosungsvermogens des vorhandenen PEEMs konnen die kleinen
Inseln nicht aufgelost werden. Die in Abb. 5.8.2 gezeigte Probe ist wie in Abb. 5.8.1 ein Si
(111) Wafer mit aufgebrachten ODS-Inseln. Fiir die Abbildung im PEEM wurde ein Si-
Bruchstiick als Bedampfungskante aufgeklebt und im Vakuum mit Cu bedampft. Nach dem
Entfernen des Si-Stiickchens wurde die Probe mit einer Hg-Kurzbogenlampe (hv = 4,9 eV)
im PEEM beleuchtet und abgebildet. Der Kontrast wird durch den Austrittsarbeitskontrast
dominiert. Deutlich ist die Kante zwischen dem mit Cu bedampften Bereich (hell) und dem
unbedampften Bereich (dunkel) zu erkennen. In diesen Bereichen sind die Inseln hell
hervorgehoben. Da die Cu-Schicht sehr diinn ist (<5nm), sind die Inseln, die unter ihr liegen,
ebenfalls gut zu erkennen. Die vereinzelten, sehr hellen Punkte auf der Aufnahme entstehen

durch Partikel auf der Probenoberfliche. An ihnen entstehen extreme Feldstarken des

nN
1.872
1.837
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1.768
1.733
1.698
1.663
1.629
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1.524
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1.420
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1.350
1.315

grofde Inseln
3000

kleine Inseln
2000
Partikel auf der

Oberflache
1000

0 1000 2000 3000 4000 nm

Abb. 5.8.1: Inselstrukturen aus ODS auf einem Si(111)-Wafer. Das Bild
wurde mit einem AFM aufgenommen. Neben einigen groflen Inseln mit
GroBen um 500nm und Héhen von ca. 2nm existieren viele kleine Inseln.
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(4,2 x 2,6)um?>

Abb. 5.8.2: ODS-Inseln auf Si(111)Wafer. Das Bild wurde mit einer Hg-
Kurzbogenlampe aufgenommen, die Strahlung mit einer Energie bis 4,9¢V
liefert. Deshalb erscheint Si dunkel und Cu hell. Auch die groBen ODS-
Inseln sind erkennbar, weil ihre Austrittsarbeit unterhalb von 4,9¢V liegt.

elektrischen Feldes zwischen Probe und Extraktorlinse, die zu den sehr starken
Elektronenemissionen fithren. Die Dominanz des Austrittsarbeitskontrastes rithrt daher, daf
bis auf die Partikel auf der Probenoberfliche keine groflen Unebenheiten existieren. Sind
Unebenheiten vorhanden, verschiebt sich die Dominanz der Kontraste. In Abb. 5.8.3 ist eine
Probe mit anndhernd gleicher Préparation der Inseln wie oben aber ohne Cu-Bedeckung zu
sehen (Parameter wie Luftdruck und Luftfeuchtigkeit etc. wurden bei der Préparation nicht
beriicksichtigt). An einem Kratzer in der SiO,-Schicht haben sich wihrend der Pridparation
ODS-Inseln angesammelt. Wéhrend die Inselverteilung auf den ebenen Probenbereichen
statistisch ist, tritt an der Topologie des
Kratzers eine Haufung auf (s. Abb. 5.8.4).
Wird diese Probe mit Synchrotronstrahlung
der Energien vor und hinter der Si-L-Kante
(< 99,8 eV bzw. >99.8 eV) beleuchtet, dndert
sich der Kontrast zwischen den Inseln und der
Si-Unterlage. Bei einer Beleuchtung mit
Energien vor der Kante tritt ein
Materialkontrast ~ zwischen den  ODS-

Molekiilen und Si bzw. SiO, aufgrund der

1000 2000
nm

3000 4000
unterschiedlichen Emissionswahrschein- )
Abb. 5.8.3: ODS-Inselstrukturen auf Si(111)-Wafer.

lichkeiten auf. Hinter der Si-Kante ist die  Die Aufnahme wurde mit einem AFM hergestellt.
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Emission aus dem Si so stark angestiegen, daB3 dieser Kontrast verschwindet. Auf den

Topologiekontrast hat die Wellenldngendnderung wenig Einflu. Aus diesem Grund ist die

Anhidufung der Inseln an der Topologie des Kratzers in beiden Féllen zu sehen.

a) Beleuchtung der Probe mit hv =4,9 eV. Der
Kontrast zwischen den ODS-Inseln und der Si-
Unterlage entsteht aufgrund der verschiedenen
Austrittsarbeiten. Zusétzlich erzeugt die Struktur des

Kratzers einen Topologiekontrast.

b) Beleuchtung der Probe mit hv =98,7 eV. Der Kontrast
zwischen den ODS-Inseln und der Si-Unterlage wird
dominiert von einem Materialkontrast, der aufgrund der
verschiedenen Emissionswahrscheinlichkeiten entsteht.
Zusitzlich erzeugt die Struktur des Kratzers einen

Topologiekontrast.

c) Beleuchtung der Probe mit hv =101,5 eV. Der
starke Anstieg der Elektronenemission aus dem Si bei
dieser Beleuchtung zerstort den Kontrast zwischen
den Kohlenwasserstoftketten des ODS und dem Si.
Der Topologiekontrast an der Stelle des Kratzers
bleibt aber erhalten. Dadurch sind Inseln, die sich am
Kratzer angelagert haben, auch weiterhin sichtbar.

Abb. 5.8.3a-c: Demonstration der verschiedenen Kontraste bei Beleuchtung
mit Photonen verschiedener Energie. Die Probe besteht aus einem Si-Wafer
mit einem senkrechten Kratzer. Auf dieser Oberfliche wurden ODS-Inseln

prépariert.
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5.8.1 Auswirkung von thermischer Belastung auf das Schichtsystem

Cu/ODS-Inseln/SiO,/Si

Verschiedene Proben mit Inselbedeckung wurden Heizzyklen unterworfen. Diese bestanden
wie bei den flichig mit ODS bedeckten Proben aus einer kurzen Autfheizphase, einer
Heizphase mit konstanter Temperatur und einer Abkiihlphase. Vor den Autheizphasen bzw.
nach den Abkiihlphasen wurden Bilder der Elektronenverteilung der Probenoberfldche
aufgenommen. Wie in Abb. 5.8.1.1a-c zu sehen verdndern sich die Inselstrukturen durch die
Erwidrmung. Die Kanten nehmen an Schirfe zu (Bereiche 3 und X in Abb. 5.8.1.1), und
einzelne Inseln scheinen grofer zu werden (Bereich o in Abb. 5.8.1.1). Die Kontraste
zwischen den einzelnen Bereichen dndern sich durch die Erhitzung ebenfalls. Werden die mit
Cu bedeckten Bereiche und die angrenzenden, unbedeckten Bereiche betrachtet, so ist zu
erkennen, dal der Kontrast durch die Temperaturbehandlung abnimmt. Der Kontrast
zwischen den Inselstrukturen und der entsprechenden Unterlage nimmt zu. Ein signifikanter
Unterschied in der Kontrastinderung zwischen Inseln und Unterlage, die auf Cu-bedeckten
und —unbedeckten Bereichen liegen, ist nicht festzustellen.

Die Kontrastdnderung zwischen den Cu-bedeckten und -unbedeckten Bereichen ist besonders
deutlich zu erkennen, wenn die Skalierung der Graustufenverteilung der Bilder so gewihlt
wird, dafl der unbedeckte Bereich in allen Bildern der Heizperiode gleich hell ist (s. Abb.
5.8.1.2 a-c). Hier wird deutlich, daB3 die Elektronenemission aus dem Cu-bedeckten Bereich
iber einen Heizzyklus hinweg stark abnimmt.

Zusitzlich ist in Abb. 5.8.1.2 zu erkennen, daf} die Bedeckung des Si-Wafers mit Inseln durch
die Warmeeinwirkung abnimmt. In Abb. 5.8.1.2.a) ist die Bedeckung auf dem unbedampften
Bereich deutlich hoher als in Abb. 5.8.1.2.b) bzw 5.8.1.2.c). Die Bedeckung nimmt iiber die
Heizzyklen hinweg ab. Dies geschieht iiber die Entfernung einzelner Inseln. Andere Inseln,
besonders solche, die in einer Art Inselverband auf der Waferoberfliche gebunden sind,
treten deutlicher hervor, weil der Kontrast zwischen SiO,-Unterlage und ODS-Inseln durch
die geringere Bedeckung zunimmt. Dieser Effekt ist auf dem Cu-bedeckten Bereich nicht zu

beobachten.
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a) Ungeheizte Probe. Im Bereich o liegt die
Grenze zwischen dem Cu-bedeckten (hell)
und —unbedeckten (dunkel) Bereich. Im
Bereich [ ist schwach eine Verteilung von
grofen, breiten und wenig intensiven Inseln
zu erkennen. Der Bereich X ist mit Inseln
verschiedener Intensitit bedeckt.

b) Probe 15 min bei 200°C geheizt und wieder
abgekiihlt. Im Bereich a ist unterhalb der
Grenze eine ODS-Insel zu sehen, die bei a)
nicht auftrat. Im Bereich [ treten die
Inselstrukturen etwas deutlicher hervor, im
Bereich X ebenfalls. Die GroBe der Inseln in 3
und X nimmt etwas ab. Dadurch koénnen sie
besser voneinander getrennt werden.

¢) Probe wieder aufgeheizt und 15 min bei
300°C geheizt und wieder abgekiihlt. Im
Bereich 0 ist die untere der drei zentralen
Inseln deutlich grofer geworden und hat
ihren Abstand zu den anderen deutlich
verkleinert. Dies ist nicht auf eine Anderung
der Position zuriickzufithren, sondern auf das
Anwachsen. In den Bereichen 3 und X setzen
sich die Inseln deutlicher vom Untergrund ab
und werden kleiner.

Abb. 5.8.1.1a-c: Verdnderung von ODS-Inseln auf einem Si-Wafer durch
thermische Belastung. Diese Probe ist ein Si-(111)-Wafer mit aufgebrachten
ODS-Inseln mit (hell) und ohne (dunkel) Cu-Bedeckung (<5nm). Im Laufe des
Temperaturzyklus ist eine Verdnderung der Inselposition und —struktur zu
erkennen.
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a) Ungeheizte Probe im Heizzustand a) aus
Abb. 5.8.1.1. Durch die Helligkeitsanpassung
ist der Cu-bedeckte Bereich (oben) iiberstrahlt,
so daf einzelne Objekte nicht mehr aufgelost
werden kdnnen.

b) Probe im Heizzustand b) nach Abb. 5.8.1.1.
Die Elektronenemission aus dem Cu-
bedecktem Bereich hat so weit abgenommen,
daB die Uberstrahlung der einzelnen Objekte
deutlich zuriickgegangen ist.

¢) Probe im Heizzustand ¢) nach Abb. 5.8.1.1.
Die weitere Verringerung der Elektronenemission
erlaubt eine Auflosung der einzelnen Objekte im
Cu-bedeckten Bereich.

‘ ‘bl -

SR A

Abb. 5.8.1.2a-c: Probe mit den Schichtsystemen (1) Cu(<5nm)/ODS-
Inseln/SiO,/Si (heller Bereich oben) und (2) ODS-Inseln/SiO,/Si (dunkler
Bereich unten). Die Bildhelligkeiten der beiden ersten Bilder sind so
angepasst, dass sie im nicht von Cu bedeckten Bereich dem unteren Bild
angepalit sind. Die Lange der Bildfelddiagonalen entspricht 180 pum.
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5.8.2 Mikroskopische Strukturen durch Anhiufung von ODS-Inseln auf

der Oberflache eines vicinalen Si-Wafers

In groBen Bereichen der Oberfldchen verschiedener Proben, die auf vicinalen Si(111)-Wafern
prapariert wurden, sind regelmiBige Strukturen der Inselverteilung zu erkennen. Dies sind

parallele Linien in zwei Richtungen, die sich unter einem Winkel von ca. 60° schneiden.

Abb. 5.8.2.1: ODS-Inseln auf einem Si(111)-Wafer
mit  Oxidschicht. Die Strukturen werden aus
Ansammlungen von Inseln gebildet.

Das Bild wurde bei einer Photonenenergie von 4,9 eV
aufgenommen. Die Bildfelddiagonale betriagt 260 pm.

Abb. 5.8.2.2 : Probe wie in Abb. 5.8.2.1 an einer
anderen Stelle der Oberflache. Die linearen Strukturen
weichen etwas von einer Geraden ab und reichen nur
bis zu einer Grenze. Jenseits der Grenze sind die
ODS-Inseln statistisch verteilt.

Das Bild wurde bei einer Photonenenergie von 98,7
eV aufgenommen. Die Bildfelddiagonale betrdgt 260

pm.




93

Abb. 5.8.2.3.a) : Probe wie in Abb. 5.8.2.1 an einer
anderen Stelle der Oberfliche. Die linearen
Strukturen weichen etwas von einer Geraden ab. Die
Linien werden durch kurze Linien gebildet, die sich
unter einem konstanten Winkel zueinander anordnen.
Das Bild wurde bei einer Photonenenergie von
98,7eV aufgenommen. Die Bildfelddiagonale betragt
180pum.

Abb. 5.8.2.3.b) : Weiter vergroferte Abbildung der
Elektronenverteilung an der Probenoberfliche aus
Abb. 5.8.2.3.a). Die Linien werden durch eine
Anhiufung von einzelnen Inseln gebildet.

Das Bild wurde bei einer Photonenenergie von 98,7eV
aufgenommen. Die Bildfelddiagonale betriagt 60pm.

Bereiche mit Linienstruktur

der Inselverteilung mit gleicher
Linienrichtung und unterschied-
licher Reriode

Abb. 5.8.2.4: Linienstrukturen der Inselverteilung. Die Richtung der Linien
ist auf dem gesamten Probenbereich identisch, die Periode variiert.
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Die Strukturen entstehen durch eine starke Anhdufung der Inseln auf diesen Linien. Zwischen
den Linien sind sie statistisch verteilt. Der Wechsel zwischen Beleuchtung mit Photonen mit
98,7 eV und 101,5 eV zeigt, daB die Linien nicht durch eine starke Topologie des
Untergrundes wie im Falle der Struktur (Kratzer) in Abb. 5.8.2.5 gekennzeichnet sind. Die

Linien sind an einigen Stellen gleichmédBig unterbrochen, so dal senkrecht zur

a) Aufnahme linearer Strukturen neben einem
Kratzer im Substrat bei einer
Photonenenergie von 4,9 eV (Beleuchtung
mit einer Hg-Hochdruck-Kurzbogenlampe).

b) Aufnahme derselben Probenstelle bei einer
Photonenenergie von 98.7 eV. Es existieren
keine wesentlichen Kontrastunterschiede.

=
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c) Aufnahme der Probenstelle bei 101,5 eV. Der
Kontrast zwischen den linearen Strukturen und dem
Untergrund ist verschwunden. Zwischen dem
Kratzer und dem Untergrund existiert er weiterhin.

Abb. 5.8.2.5a-c: Demonstration der Kontrastart der linearen Strukturen aus
ODS-Inseln auf einem Si-Wafer mit nativer Oxidschicht. Beim Wechsel der
Photonenenergie von 98,7 eV auf 101,5 eV verschwinden die linearen
Strukturen. Die Abbildung des bereits erwahnten Kratzers bleibt erhalten. Es
handelt sich also nicht um einen Topologiekontrast.
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Symmetrieachse des Schnittwinkels ein breiter Streifen mit teilweiser statistischer
Inselverteilung und teilweiser Anordnung in denselben Richtungen mit einer anderen Periode
entsteht (s. Abb. 5.8.2.4). Der Vergleich einer PEEM-Aufnahme mit einer Laueaufnahme
derselben Probe zeigt die Ubereinstimmung zwischen Kristallrichtungen und Ausrichtungen
der Linienstrukturen (s. Abb. 5.8.2.6). Aus der Laueautnahme 148t sich auch der Fehlschnitt
des Si-Wafers von 2,5° zur (111)-Flidche ableiten.

[110] [101]

DurchstoRpunkt der
Kameraachse

S hnittpunkt der
Kristallic htungen

[011]

Abb. 5.8.2.6: Laue- und PEEM-BIld derselben Probe. Die Kristallrichtungen
des Si-Wafers haben eine feste Beziehung zu den Richtungen der
Inselstrukturen.
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Abb. 5.8.2.7: Inseln aus OTES auf einem
vicinalem Si(111)-Wafer. Die Aufnahme
wurde mit einem Raster-Kraft-Mikroskop
gemacht. Durch Anhéufung von Inseln an
Linienstrukturen sind zwei Richtungen zu
erkennen. Diese stimmen mit Kristall-
richtungen des Substrates iiberein.

Abb. 5.8.2.8: GroBe und kleine Inseln aus
OTES auf vicinalem Si(111)-Wafer.
Dieses Raster-Kraft-Mikroskopbild wurde
auf derselben Probe wie in Abb. 5.8.2.7
aufgenommen. Bei diesem vergroferten
MaBstab sind auch zwei grofe Inseln zu
erkennen. Die Abweichung der Linien-
strukturen von Geraden mit verschiedenen
Richtungen ist auf eine Verzerrung der
Aufnahme zuriickzufiihren, also nicht real
[234].
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Abb. 5.8.2.9: Dreidimensionale Darstellung der Abbildung 5.8.2.7. Deutlich ist das Kreuz aus zwei

Linien zu sehen, die durch die Anhadufung von Inseln entstehen.
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Aufnahmen der Probenoberfliche in kleineren Bereichen (Quadrate mit 2 bzw. 4um
Kantenldngen) mit Hilfe eines Raster-Kraft-Mikroskops zeigen ebenfalls diese
Linienstrukturen, die durch Anhdufung von Inseln entstehen. Die Grofle der Inseln bei dieser
Priparation liegt deutlich unter denen der Inseln in den Abbildungen 5.8.2.1 bis 5.8.2.6 . In
Abb. 5.8.2.8 sind zwei groBBe Inseln zu sehen, die die GroBe der Inseln in den PEEM-Bildern
wiederspiegeln. Die Richtungen der Linienstrukturen in den Abbildungen 5.8.2.7 und 5.8.2.8
sind nicht die gleichen wie in den PEEM-Bilder. Sie entsprechen aber ebenfalls
Kristallrichtungen des vicinalen Si(111)-Substrates. Diese Orientierung kann in einer Laue-

Aufnahme derselben Probe in Abb. 5.8.2.10 bestitigt werden.

Ab. 5.8.2.10: Laue- und AFM-Aufnahme derselben Probe. Die Laueaufnahme entspricht der in Abb.
5.8.2.6 mit den dort angegebenen Kristallrichtungen. Die Abweichungen der durch Inseln gebildeten
Strukturen von einer Geraden sind nicht real, sondern durch eine Verzerrung des Bildes hervorgerufen.
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6 Diskussion der Ergebnisse

6.1 Interdiffusion im Schichtsystem Cu/SiO,/Si

Der in Abschnitt 4.6 erlduterte FEinbruch des Intensititskontrastes zwischen den
Schichtsystemen (1) Cu(<5nm)/SiO,/Si und (2) SiO,/Si ist auf eine Interdiffusion zwischen
Cu und Si zuriickzufiihren. Ab einer Temperatur oberhalb von 200°C setzt diese
Interdiffusion plétzlich ein. Dadurch verdndert sich im Cu-bedeckten Bereich die chemische
Beschaffenheit der Oberfliche. Die extreme Dominanz des Cu-Anteils wird durch die immer
groBBer werdenden Si-Anteile der Oberfliche verdrangt. In der Cu-Schicht bilden sich

Mischphasen aus Cu, Si und verschiedenen Cu-Siliziden wie in Abschnitt 5.4 bereits erldutert.

6.2 Interdiffusion im Schichtsystem Cu/ODS/SiO,/Si

Im Schichtsystem Cu/ODS/SiO,/Si ist diese Interdiffusion bis zu Temperaturen von 240°C
nicht zu beobachten. Der Intensititskontrast zwischen den Schichtsystemen Cu/ODS/Si0,/Si
und ODS/ Si0,/Si dndert sich wihrend der Heizzyklen nicht. An der Defektstruktur (Kratzer)
ist ein anderes Verhalten zu beobachten.

Der Unterschied der Schichtsysteme Cu/ODS/SiO,/Si (Cu-bedeckter Bereich neben dem
Kratzer) und Cu/SiO,/Si (Cu-bedeckter Kratzer) im PEEM-Bild ist vermutlich auf eine
Oxidation der Cu-Schicht durch Sauerstoff aus der SiO,-Schicht der Unterlage
zurlickzufiihren. Diese Oxidation fiihrt zu einer Steigerung der Elektronenemission.
Andernfalls wire zwischen diesen beiden Bereichen kein Kontrast zu erwarten, weil der
Topologiekontrast aufgrund der geringen Schichthéhe des ODS (ca. 2 nm) nicht ausreichend
ist, um die Bereiche zu trennen. Wéahrend der Heizzyklen findet zwischen der Cu-Schicht und

der darunterliegenden SiO,- bzw. Si-Schicht eine Interdiffusion statt, so da3 der Si-Anteil an
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der Oberflache wie im Abschnitt 5.1 durch Mischphasen und Silizidbildung stark zunimmt.
Dadurch sinkt die Elektronenemission aus diesem Bereich bei Beleuchtung mit
Photonenenergien unterhalb der Si-L-Kante im Verlauf der Heizzyklen. Das Schichtsystem
Cu/ODS/Si0,/Si zeichnet sich also im Gegensatz zum System Cu/SiO,/Si dadurch aus, daf
die Interdiffusion von Cu und Si bzw SiO, zumindest bis zu Temperaturen von 240°C
unterdriickt wird. Aussagen iiber das Verhalten der Proben mit flachiger ODS-Bedeckung bei
hoheren Temperaturen konnen wegen nicht vorhandener Daten nicht getroffen werden.

Eine weitere Interpretationsmdglichkeit fiir die helle Struktur des Kratzers liegt in der
Annahme einer Oberfldchenkontamination der Probe durch die Stahlnadel. Sie konnte eine
Verdanderung der Cu-Bedeckung bewirken, die zu einer erhohten Elektronenemission fiihrt.
Auf den Prozess der Interdiffusion hat diese Kontamination aber keinen entscheidenden
EinfluB.

Eine Bestitigung der Aussagen mit Hilfe von Schichtaufnahmen mit einem Sputter-Auger-
Spektrometer schlug fehl, weil die Tiefenauflosung des Gerits nicht ausreicht. Die Ursache
hierfiir liegt in den Effekten der atomaren Vermischungen durch den SputterprozeB selbst
[235]. Eine Trennung von einzelnen Schichten war sowohl bei geheizten als auch bei

ungeheizten Proben somit nicht moglich.

6.3 Interdiffusion im Schichtsystem Cu/ODS-Inseln/SiO,/Si

Eine Interdiffusion zwischen Cu und SiO, bzw. Si aus der Unterlage ist auch bei den mit
ODS-Inseln bedeckten Proben zu beobachten. Bei ,,makroskopischer Betrachtung der
Abbildungen (Ignorierung der Inselstrukturen) ist das gleiche Verhalten des
Intensitétskontrastes an der Bedampfungskante zu beobachten wie bei den vorherigen Proben
ohne ODS-Bedeckung. Die Intensitdtsverhéltnisse unterscheiden sich in diesen Aufnahmen
aufgrund der anderen Photonenenergie (4,9 eV) und dem damit verbundenen Kontrast
(Austrittsarbeitskontrast) von denen der Authahmen bei flichiger ODS-Bedeckung.

Eine Aussage lber die Interdiffusions-hemmende Wirkung der ODS-Inseln kann nicht
eindeutig getroffen werden. Der Kontrast zwischen den Cu-bedeckten Inseln und der Cu-
bedeckten Unterlage, also den Schichtsystemen Cu/ODS/SiO,/Si und Cu/SiO,/Si, nimmt
wiahrend der Heizzyklen zu. Dies deutet darauf hin, daBl sich der Cu-Anteil der Oberfliche
unterschiedlich dndert. Die Interdiffusion zwischen Cu und Si kann diesen Effekt dadurch
erkliren, dal die Cu-Bedeckung auf den Inseln durch die Barriere der ODS-Molekiile
geschiitzt ist, die Cu-Schicht direkt auf der SiO,- bzw. Si-Unterlage nicht. Ein dhnlicher
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Effekt ist aber auch auf den Cu-freien Bereichen zu beobachten. Durch die Warmeeinwirkung
wird der Kontrast zwischen den Inselstrukturen und der Si-Unterlage groBer (sieche Abb.
5.8.1.2). Dieser Effekt ist vermutlich auf eine Verdnderung der Probenoberfliche
zuriickzufiihren, der auf dem Verschwinden einzelner ODS-Molekiile oder ganzer Gruppen
von Molekiilen von der Oberflache beruht. Dies kann durch das Aufbrechen der kovalenten
Bindungen der Molekiile zur Unterlage oder intramolekularer Bindungen erkléart werden. Da
die Verbindung der ODS-Inseln zum Si-Untergrund deutlich schwécher ist als bei einer
flichigen Bedeckung [236], ist das Ablosen von ganzen Molekiilen von der Unterlage
wahrscheinlicher. ODS-Inseln, die unterhalb der Cu-Schicht liegen, sind eventuell durch diese
Schicht in soweit geschiitzt, dal das Aufbrechen von Bindungen langsamer erfolgt bzw.
unbemerkt bleibt, weil die Molekiile und Molekiilbruchstiicke unter der Cu-Schicht
festgehalten werden. Das Anwachsen von Inseln (Abb. 5.8.1.1 Bereich o) 16t auBerdem auf
eine Mobilitdt der ODS-Molekiile bei hoheren Temperaturen schlieBen, die dazu fiihrt, daf3
die Entstehung von wenigen groflen Inseln gegeniiber vielen kleinen Inseln bevorzugt ist.

Treffen diese Annahmen iiber die Schichtsysteme zu, so unterdriicken auch Inseln in Grof3en
um 500 nm die Interdiffusion von Cu und Si, wobei Teile der ODS-Molekiile, die nicht von
Cu bedeckt sind, abhéngig von der Temperatur von der SiO,-Oberfliche abgelost werden oder

ihre Position auf der Oberflache dndern.

6.4 Ausrichtung der Inselbedeckung an nanoskopischen Oberflichen-

topologien eines vicinalen Si-Wafers

Die Erzeugung der regelméfigen Strukturen auf der Probenoberfliche durch die Anhdufung
von Inseln in den Abbildungen 5.8.2.1 - 5.8.2.5 ist auf eine Strukturierung der
Probenoberfliche zuriickzufiihren. Diese Strukturierung hat eine so geringe Topologie, daf3
sie keinen Topologiekontrast erzeugt. Sie ist durch die Kristallausrichtung der Si(111)-
Unterlage bestimmt. Die Lage der (111)-Ebene im Kristallgitter von Si ist in Abb. 6.4.1 zu
sehen. Eine Ansicht normal zu dieser (111)-Ebene als Oberfliche zeigt die Abb. 6.4.2. Die
hexagonale Struktur der Oberflachenatome ist so gedreht, daf} sie mit den Laueaufnahmen im
Abschnitt 5.8.2 und somit mit den PEEM- und AFM-Aufnahmen in ihrer Ausrichtung
iibereinstimmt. Die eingezeichnete Drehachse der Schnittverkippung zur (111)-Oberfliche
verlduft in Richtung einer <110> Kiristallrichtung. Das heifit, dal der Normalenvektor der
Probenoberfliche um 2,5° (s. Abschnitt 5.8.2) in Richtung einer <112> Kristallrichtung
verkippt ist bzw. der Gradient der Oberflache relativ zur (111)-Ebene in Richtung einer
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<112> Kristallrichtung weist. Der Vergleich
von PEEM-Aufnahme und Kristallmodell
zeigt, daB  die  Ausrichtung  der
Linienstrukturen  ebenfalls mit <112>
Kristallrichtungen  {ibereinstimmen. Die
Ausrichtung in den AFM-Aufnahmen ist an

einer <110> und einer <112>

Kristallrichtung orientiert. Dies ist dadurch

zu erkldaren, dal die Stufen, die zur

Erzeugung der vicinalen Oberflidche

notwendig  sind, in  Richtung der  App. 6.4.1: Model der Diamantstruktur von Si. Das
mit dicken Linien eingezeichnete Dreieck

Linienstrukturen verlaufen. Sie werden kennzeichnet die (111)-Ebene,

durch eine bevorzugte Anlagerung der Inseln

an solchen Oberflachentopologien dekoriert und somit im PEEM sichtbar. Der Effekt, daf3
sich ODS-Inseln an Stufen oder Oberflichenrauhigkeiten vermehrt anlagern wurde bereits
frither beobachtet [237].

Werden monoatomare Stufen angenommen, die eine Hohe von ca. 0,3 nm haben, sind diese in
einem Abstand von ca. 7 nm bei einem Fehlschnitt des Wafers von 2,5° zu erwarten. Im

PEEM-BIld sind aber Perioden im Abstand von bis zu 20 um zu erkennen. Dies 1a6t sich

Drehachse der
S hnittverkippung

< 110> - Kistallichtungen

Oberflachenatome in —
S(111)Oberflache

Gradient der Oberflache ~ ¢
relativ zur (111)Bbene

Sruktunichtungen
im PEEM-BId

Abb. 6.4.2: Ausrichtungen der ODS-Inseln-Linienstrukturen zum
Kristallgitter der vicinalen Si(111)-Oberflache. Die Anhdufung der ODS-
Inseln wird durch Stufenkanten in den <112> Richtungen erzeugt. Diese sind
fiir den Schragschnitt zur (111)-Ebene notwendig.
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nur mit einer Uberstruktur der Stufen erkliren. Diese Uberstruktur wird aus Treppen mit
mehreren monoatomaren Stufen gebildet, denen groBere ebene Bereiche folgen, bis eine
weitere Treppe erreicht wird. Daraus ergeben sich Periodenldngen, die deutlich iiber dem
erwdhnten Abstand von 7nm liegen. Dieser Effekt von nicht-monoatomaren
Oberfldchenspriingen wurde bereits auf vicinalen Si(111)-Oberflichen beobachtet, die
thermisch behandelt wurden [238]. Auch auf vicinalen Si(100)-Oberflichen wurden
Untersuchungen durchgefiihrt, die zeigen, da3 die Treppenstruktur der Oberfldche auch durch
mehratomare Stufen erzeugt wird [239]-[241]. Die GroBBen der ODS-Inseln, die im Bereich
von 1 um liegen, zeigen, dall eine Periode unterhalb dieser GroBe mit diesen Inseln nicht
dekoriert werden konnen. Weiterhin ist die native Oxidschicht der Si(111)-Wafer nicht in
diesem Kristallgitter angeordnet, sondern amorph. Diese Struktur unterdriickt die Ordnung
der vicinalen Kristallfliche an der Oberfliche. Die vorliegende Probenoberfldche ist also
durch periodische Strukturen in Richtung der Kristallrichtungen gekennzeichnet, die durch die

Abweichung der vicinalen Oberfldche von der (111)-Ebene verursacht werden.
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7 Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen dieser Arbeit wurde am Elektronenspeicherring BESSY II in Berlin-Adlershof
eine Undulatorbeamline mit Multischichtenmonochromator fiir weiche Rontgenstrahlung im
Bereich der Si-L-Kante, der C-K-Kante und der Ti-L-Kante als Strahlungsquelle fiir ein
Photoelektronen-Emissionsmikroskop (PEEM) konstruiert und aufgebaut. Durch Messungen
des Photonenflusses, des spektralen Auflosungsvermdgens und des Strahlquerschnittes wurde
die Beamline charakterisiert.

Die Messungen ergaben sehr hohe Fliisse im Bereich der Si-L-Kante und fiir die Mikroskopie
ausreichende Fliisse im Bereich der C-K- und Ti-L-Kante. Die méBige spektrale Auflosung
eignet sich ebenfalls sehr gut fiir den Betrieb eines PEEMs.

Eine Vakuumkammer fiir das kommerzielle PEEM mit Probenschleuse und
Probenpréparationskammer wurde ebenfalls fiir die Bediirfnisse bei BESSY II konstruiert und
aufgebaut. Diese drei Kammern wurden als kompakte, mobile Einheit entworfen, um den
Betrieb an verschiedenen Strahlungsquellen zu gewéhrleisten. Das PEEM wurde unter
Verwendung einer Hg-Kurzbogenlampe und der hochbrillanten Strahlung im Bereich der Si-
L-Kante charakterisiert.

An der Kurz-Puls-Laserquelle des Instituts fiir Photonik der Technischen Universitit Wien
wurde mit dem PEEM die Grofe eines Zonenplattenfokus vermessen. Fiir die erforderliche
Transmissionsanordnung wurde eine Transmissionsprobenhalteraufnhahme entworfen und
gebaut, die sich sowohl fiir die Transmissions- als auch fiir die Reflexionsanordnung eignet.
Die hochenergetische Strahlung bei BESSY II im Bereich der Si-L-Kante (100 eV) wurde
zur Untersuchung des Einflusses von hohen Temperaturen auf die Schichtsysteme
Cu/Si0,/S1i, Cu/ODS/Si0,/Si, Cu/ODS-Inseln/Si0,/Si und ODS-Inseln/Si0,/Si genutzt. Die
bekannte Interdiffusion von Cu und Si bzw. SiO, konnte im PEEM am Schichtsystem
Cu/Si0,/Si abgebildet werden. Beim Schichtsystem Cu/ODS/SiO,/Si konnte gezeigt werden,
daB3 die Interdiffusion durch einen ODS-Zwischenlayer bis zu Temperaturen von 240°C

unterdriickt wird. An ODS-Inseln konnte dieser Effekt nicht eindeutig nachgewiesen werden,



104

die Ergebnisse deuten aber auf das Vorhandensein eines Barriereeffektes hin. Gleichzeitig
konnte das Aufbrechen von kovalenten Bindungen bei Temperaturen zwischen 300°C und
400°C, das zu Verlusten von ODS-Molekiilen auf der Probenoberfliche fiihrt, gezeigt werden.
Eine Dekoration von Stufen einer vicinalen Si[111]-Oberflache im atomaren Bereich
mit Inseln aus OTES konnte sowohl im PEEM als auch in einem AFM gezeigt werden. Die
dabei entstehenden Linienstrukturen sind an den Kristallrichtungen der Si-Oberfldche
orientiert.
Fiir zukiinftige Untersuchungen an organischen Molekiilen in wéssriger Umgebung ist die
Entwicklung einer NaBzelle notwendig. Erste Konzepte dazu wurden bereits erprobt [242].
Die erforderliche Strahlung im Wasserfenster wird von der konstruierten Beamline
bereitgestellt (s. Abschnitt 4.1). Die Aufnahme einer NafBzelle an dem fiir die
Transmissionsanordnung entwickelten Probenhalter ist vorgesehen.
Eine Verbesserung der Auflosung des PEEMs durch eine neues Objektiv ist wiinschenswert.
Mit der zu erwartenden Auflosung um 40nm sind Aufnahmen mit groen Bildfeldern (100-
200pum) moglich, die eine Beobachtung der mit ODS-Inseln dekorierten Stufentopologien auf
vicinalen Si(111)-Oberflichen in grolen Bereichen gestattet. Im Gegensatz zum AFM
(Bildfelder maximal 5x5um?) kann dann die Stufendekoration bei Variation der Inselgroflen

zwischen 50nm und 500nm untersucht werden.
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3 Anhang

8.1 Probenhalter fiir rechteckige Waferstiicke

Fiir die hier verwendeten Proben, die im wesentlichen aus rechteckigen Si-Waferstiicken mit
den MaBen 10x11x0,5 mm’ bestehen, haben sich die Standardprobenhalter der Firma
Omicron als unzweckméBig erwiesen. Daher wurde im Rahmen dieser Arbeit ein neuer
Probenhalter fiir rechteckige Proben konstruiert. Bei der Verwendung von Molybdéin kénnen
die Halter bis zu Temperaturen von 2000°C geheizt werden. Wegen dieser
Temperaturbelastung sind die Druckklammern aus Wolframdraht gefertigt. Die Klammern
sind somit sehr temperaturbestindig und konnen aufgrund ihrer Einbaulage im PEEM auch
dann nicht durch Ausdehnungseffekte aus ihrer Position verschoben werden, wenn sie durch
extreme Temperaturen ihre Spannung verlieren. Das Waferstiickchen wird mit der
Druckklammer gegen einen definierten Anschlag des Probenhalters gedriickt, der wiederum

in der Probenhalteraufnahme im PEEM durch Federn arretiert wird. So hat jede Probe im

Giriffstiick fir Wobblestick

— Druckklammer

T Pobenoberflache

Abb. 8.1.1: Probenhalter fiir rechteckige Waferstiicke.
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PEEM dieselbe Ausrichtung und denselben Abstand zur Extraktorelektrode. Dies ist
besonders fiir die Vergleichbarkeit der Messungen und den schnellen Wechsel von Proben

von grofer Bedeutung.

8.2 Das Steuerprogramm des Monochromators

Fir die routinemédfge Handhabung des Monochromators wurde ein Steuerprogramm
geschrieben. Uber dieses werden die Einfallswinkel des Strahls auf den Optiken und die
zugehorige Linearbewegung der ersten Optik gesteuert. Die Eingabegrof3e ist die gewliinschte
Wellenldnge (Sollwellenldnge) und der Multilayertyp (Multilayer). Das Programm errechnet
mit Hilfe der brechungskorrigierten Bragg-Gleichung [243] den notwendigen Einfallswinkel
mit zugehoriger Linearposition. Nach einer Umrechnung in eine Schrittzahl der Motoren von
threm Nullpunkt aus, wird ein Abgleich zwischen Sollschrittzahl (Sollposition) und
Istschrittzahl (Position) durchgefiihrt.

Abb. 8.2.1: Bedienoberfliche des Monochromator-Steuerprogramms. Die
Eingabegroflien sind die Multilayertypen und die Sollwellenldnge. Alle
anderen Schalter dienen Servicezwecken.
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Jeder Motor kann zusitzlich manuell in Einzelschritten zu Justagezwecken verfahren werden.
Zur Eichung konne alle Motoren gleichzeitig oder separat auf ihre Nullposition gefahren
werden. Eventuell mufl manuell oder mit Einzelschritten nachgefahren werden, bis die

Position mit dem Anschlag der Bewegung iibereinstimmt. Durch ,,Nulldefinition...” wird

diese Position dann als Nullposition definiert.
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