Die Ultrahochvakuumsysteme

4 Experimentelles

Die Praparation und Untersucigureiner Oberflaleen und ihrer Adsorbatstrukturen ist nur im
Ultrahochvakuum mit Restgasdken unter 13° mbar moglich. Nr unter disen Bedngun-

gen ist die Reinheit der Probe ohne Kontamination durchgResiber lagere Mel3zeiten
gewabhrleistet. Qellen des Regases sind von demnenseite der Vakuumkammer desorbie-
rende Gasmolekulle oder der Wand des UHV - Sysms geldste Gastelilen, die durch Dif-
fusion in das Vakuum gatgen, sowie naturlich Gasteilchen aus der &uf3eren Atmosphéare, die
durch Permeation oder durch ein Leck im Rezipienten in das Kammergelengen. Nach
Abschatzug mit Hilfe der kinetischen Gastheorie [z.B. Wed] dauert es bei einem Druck von
10° mbar lediglich eine Sekunde, bis jedes Oberflachenatom von einem Fremdatom aus dem
Restgas getroffen wde. Bei einem Haftkoeffizient von 1 (diesdeeaitet, dal? jes auftref-
fende Rewgasatom auf der Oberflde haten bleibt) ware die kerflache imerhalb dieser

Zeit bereits vollstandig kontaminiert. Fur die Erzeugung und Aufrechterhaltung des Ul-
trahochvakuums ist daher ein mehrsiged Aufheizen des Edelstahlrezipienten auf Tempe-
raturen von ~250 °C sowie ein leistungsstarkes whdia Kammergeometrie undeddurch-
zufuhrenden Experimente abgestimmtes Vakuumpusyptam notwenid) (weiteres s.
[Hen91)).

Die im Rahmen dieser Arbeit dingeflihrten Experimente wurde an zwei versdedenen
UHV - Kammern durhgefthrt, die im folgenden Isehrieben werden sollen.

4.1 Die Ultrahochvakuumsysteme

4.1.1 Die Leybold — Heraeus - Kanmer

Fur die photoelekonischen Eperimente ardem Rh/Graphit System wurde ein kommer-
zielles Stahl — UHV System der Firma &ybold - Heraeus (sAbb. 12) verwedet. Dieses
zeichnet sich durch die Trenmyivon Pr@arations- und Aalysenkammer aus, die durch eine
Schleuse miteinandeerbunden sind. Durch diese &einse kann die Pbe auf einer Schub-
stange, asgehend vom Atmosphareinuck aerhalbdes Rezipienten, zunéchst in die Prapa-
rationskammer und dann weiter in die Hauptkammer transferiert werden. Wahrend des Trans-

fers bleibt das Vakuum erhalten.

Die Hochduckzelle der Kammer bietet dieddlichkeit, Experimente bei Drien bis zu ei-

nem bar durchzufiihren, von der in diesem Falle je@teehGebrauch gemacht vadr.
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Abbildung 12: Das Photoelektronenspektrometer LHS 10 (Leybold —

Heraeus)

Die Apparatur ist auf einer Aluminiumplatte befestigt, die gleichzeitig Teil des Ausheizsys-
tems ist. Auf ihr befinden sich Heizdrahte, die tber einen Thermoschalter mit Drehstrom ver-
sorgt werden. Die Kammer wird wahrend der Ausheizperiode mit einer aluminiumbeschich-

teten Isolierdecke eingehiillt. Die Ausheiztemperatur betrug 200 - 250°C.

An dem Kugelrezipienten der Praparationskammer befindet sich ein lonisationsmanometer
(Leybold IE 211) sowie eine Penning - lonenquelle (Leybold IQP 10/63), die zur Reinigung
der Probe eingesetzt werden kann. Das hierzu in der Regel verwendete Argongas (Messer-
Griesheim, Reinheit 99.999 Vol.%) kann tUber ein Ganzmetall - Dosierventil eines Gasein-
laRsystems, das wahlweise sowohl mit der Praparations- als auch mit der Analysenkammer

verbunden werden kann, eingelassen werden.
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An den Rezipienten angeschlossen ist eine Turbomolekularpumpe vom Typ Turbovac 250
(Saugleistung fir N250 dni/s) mit einer Olschieberpumpe (trivac D16A) als Vorvakuum-

pumpe, die in dieser Kombination den Restgasdruck auf g 10° mbar absenkt.

Unterhalb des Kugelrezipienten der Hauptkammer befindet sich eine Kuhlfalle, die mit fllissi-
gem Stickstoff beschickt werden kann, eine Titansublimationspumpe sowie eine Turbomole-
kularpumpe Turbovac 450 (Saugleistung fiir Stickstoff 456/s)mebenfalls verbunden mit
einer Olschieberpumpe vom Typ trivac D16A. Nach dem Ausheizen lag der Restgasdruck
typischerweise zwischen 1 x 1bund 5 x 10" mbar. Gemessen wird der Kammerdruck mit
einer Bayard — Alpert - Rohre (Leybold IE413). Die Analyse des Restgases wurde mit einem
Quadrupol - Massenspektrometer QMG111 der Firma Balzers durchgefiihrt und ergab als

Haupbestandteile N\NH,, H,O, CO, und einem sehr geringen Anteil von,CO

Als Anregungsquelle fur die Rontgen - Photoelektronenspektroskopie diente eine wasserge-
kihlte Zwillingsanoden - Rontgenrohre RQ 10/63, die sowohl mit einer Aluminium- als auch
einer Magnesiumanode ausgestattet war. In unseren Experimenten wurde die $tgh-

lung (hv = 1253.6 eV, Halbwertsbreite 0.68 eV [Fel74]) verwendet. Digse3{rahlung der
Rontgenquelle wird lediglich durch ein Aluminiumfenster gefiltert (Al 8ick, druckfest bis

1 bar), so dal} sie im strengen Sinne nicht als monochromatisch bezeichnet werden kann. Ne-
ben dem relativ breitend{, - Dublett enthalt sie i, - und K, - Linien, die 8.5 bzw. 10.1eV

oberhalb des K , - Dubletts liegen und zusammen ca. 15% der Intensitat der Hauptlinie er-

reichen [Kra75].

Das Arbeitsprinzip der UV - Quelle (Heliumentladungslampe Leybold - Heraeus UVS 10/35)
beruht auf einer Kaltkathoden - Kapillarentladung mit zwei differentiellen Druckstufen fur
das Arbeitsgas Helium. Die Experimente wurden He(l) — Resonanzlicht bei einer Energie von
hv = 21.2 eV (Linienbreite 3 meV), verwendet. Das Arbeitsgas stammt von der Firma Linde
(Reinheit> 99.996 Vol.%) und wird vor dem Einstréomen in die Vakuumkammer in einer spi-
ralformigen Edelstahlleitung zur Trocknung durch ein Dewargefald mit flussigem Stickstoff

geleitet.

Der Elektronenenergieanalysator (Leybold - Heraeus EA 10/100) besteht aus einem halbku-
gelformiger Kondensator mit vorgeschaltenem Linsensystem, das die von der Probe emittier-
ten Elektronen senkrecht zur Probe sammelt, und wurde von Noéller [N6l75] und Polaschegg
[Pol74] entwickelt. Die elektronenoptische Funktionsweise dieses Analysatortyps wurde von

Paolini [Pao67] beschrieben. Die Palienergie der in den Kondensator eintretenden Elektronen
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ist danach der Spannung zwischen den beiden Halbkugeln proportional. Dieser wiederum
proportional ist das absolute Auflosungsvermogen des Spektometers, das aul3erdem noch von
der Breite der Ein- bzw. Austrittsblenden des Kondensators abhangt. Um das Auflésungsver-
maogen zu verbessern, werden die Elektronen vor ihrem Eintritt in den Analysator um einen
konstanten Faktor abgebremst. Die entsprechenden Bremsfaktoren lassen sich an dem Analy-
sator einstellen. Je groRer diese gewahlt werden, desto geringer ist die Empfindlichkeit und
damit die Intensitat der Signale im Photoemissionsspektrum. Die den Analysator verlassenden
Elektronen durchlaufen einen Sekundarelektronenvervielfacher, ehe das so verstarkte Signal

mit einem Computer aufgezeichnet werden kann.

4.1.1.1 Datenaufnahmeund Auswertung

Die elektronische Aufnahme und Verarbeitung der Spektren wurden mit dem Programm
SPECTRAGS der Firma SPECS (Gesellschaft fur Oberflachenanalytik und Computertechnolo-
gie mbH) durchgefuhrt. Die Bestimmung der Integrale unterhalb einer Kurve erfolgt durch

manuelle Festlegung des Anfangs- und Endpunktes der Integration auf der Hoch- und Tie-
fenergieseite des jeweiligen Signals im Spektrum unter der Annahme, dal3 sich der Unter-
grund in erster Naherung linear verhalt. Die Schrittweite betrug je nach der Grol3e des ge-
wahlten Energiebereiches in den XP - und den UP - Spektren 0.5 bzw. 0.1 eV.

4.1.1.2 DieGraphit-Probe

Als Substrat wurdeHighly Oriented Pyrolytic Graphite (HOPG; ZYH, mosaic spread =
3.5°/1.5°) der Firma Union Carbide verwendet. Die Oberflache besitzt eine (0001) — Orientie-
rung. Vor der Montage an den Probenstab wird ein Graphitblock (0.8 cm x 0.8 cm) in ein
Tantal - Probenschiffchen geklemmt. In einer Ausnehmung des um 360° frei drehbaren Pro-
benstabes wird die Probe nun mit vier Tantalschrauben an einem Probenhalter befestigt (s.
Abb. 13).
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Abbildung 13: Darstellung der Probenhalterung, in die das

Tantalschiffchen befestigt wird, bevor sie in die Vakuumkam-

mer transferriert wird

Eine saubere Graphitoberflache konnte entweder durch Abziehen der obersten Graphit-
schichten mit Tesafilm oder durch Spalten mit einer Rasierklinge erhalten werden. Anschlie-
Rendes Heizen der Probe auf 1300 K entfernt adsorbierten Sauerstoff, was durch Aufnahme

eines XP - Spektums nach der Praparation Uberpruft wurde.

Bevor mit dem Aufheizen der Probe begonnen werden kann, missen die probennahen UHV -
Stromdurchfilhrungen wegen der hohen Heizstromstarken vor Uberhitzung geschiitzt werden.
Hierzu saugt eine Forderpumpe flissigen StickstoffjLéis einem Vorratsbehélter durch

den Probenstab. Eine elektronische Kontrolleinheit gibt den Heizstrom erst dann frei, wenn
das am Stabende austretende Gas kalter als O °C wird. Die Messung dieser Temperatur erfolgt
Uber einen dort angebrachten PT100 - Widerstand. Auch wahrend des Heizbetriebes mul} der
LN - Kuhlkreislauf standig in Betrieb sein, und es muf3 darauf geachtet werden, dal3 die Gas-
leitung nicht durch den aus der Atmosphére einkondensierenden Wasserdampf vereist. Das
Heizen erfolgt Uber direkten Stromdurchgang durch die Probe und kann mit einer elektroni-
schen Kontrolleinheit, an der sich Strom- und Spannungsbegrenzungen einstellen lassen, ge-

steuert werden.
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An der Unterseite des Tantalschiffchens befindet sich eine kleine Bohrung, durch die das
Thermoelement gefadelt wurde. Es handelte sich dabei um ein NiCr/Ni - Thermoelement, das
durch vorsichtiges Einfuhren in den Graphitkristall mit diesem zur Temperaturbestimmung
verbunden ist. Neben einem guten thermischen Kontakt zur Probe muf3 durch Punktschweil3en
auch ein guter elektrischer Kontakt zu den dickeren Thermodrahtzuleitungen im Probenstab

gewahrleistet sein.

4.1.1.3 DieRhodiumquelle

Als Rhodiumquelle wurde ein Draht von 0.25 mm Durchmesser (Reinheit 99.9 %) der Firma
Goodfellow verwendet, der gewendelt zwischen zwei Edelstahlsteher gespannt wurde. Unter-
halb des Drahtes wurde ein Platinblech installiert, das Uber einen dritten Edelstahlstab mit

dem Flansch verbunden wurde.

Uber zwei Keramikdurchfiihrungen konnte der Draht, mit Hilfe eines emissionsgeregelten
Netzgerates, direkt geheizt werden. Mit Hilfe des als Anode dienenden Platinblechs wurde der

Strom der vom glihenden Aufdampfdraht emittierten Elektronen gemessen (s. Abb. 14).

Abbildung 14: Darstellung der Rh — Aufdampfquelle mit dem Fokus-

sierzylinder

Nach Vorgabe eines Strom - Sollwertes am Netzgerat wurde der Emissionsstrom und damit
die Aufdampfrate, durch entsprechende Regelung des Heizstromes, konstant gehalten. Die

Konstanz der Aufdampfrate ist zum einen unabdingbare Voraussetzung fur die Reproduzier-
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barkeit der Experimente, zum anderen ermdglicht sie erst die Bedeckungsgradeichung der

deponierten Adsorbatteilchen.

Die Anzahl der den Rhodiumatomen auf dem Graphitkristall zur Verfiigung stehenden Ad-
sorptionsplatze betrug 3.9 x #@tome cn? (1 ML). Hierbei wurde fiir jedes Rhodiumatom

ein dreifach — koordinierter Muldenplatz als Adsorptionsplatz angenommen.

Die Bedeckung konnte aus den Intensitatsverhaltnissen degRh3ad C1ls — XPS - Signa-

le, unter Berticksichtigung der unterschiedlichen Anregungsquerschnitte der beiden Orbitale
(dc1s = 1.00 und ghags2 = 8.48 [Sco76]), berechnet werden. Hierlber erfolgte gleichzeitig die
Eichung der Aufdampfrate. Diese betrug 3.4 X #dome §' (0.005 ML pro Minute).

4.1.2 DieVG - Kammer

Im Rahmen seiner Dissertation hat M. Parschau die auch in dieser Arbeit verwendete Kam-
mer eigens fur STM - Untersuchungen an Metall/Metallsystemen im UHV konstruiert und
aufgebaut [Par96]. Neben dem STM stehen die Standard - Analysemethoden LEED- und
AES sowie ein Massenspektrometer zur Verfiigung. In Abb. 15 ist die UHV - Kammer darge-

stellt.

Der Edelstahlrezipient wurde von der Firma Vacuum Generators (VG) angefertigt und besteht
aus einem Ober- und einem Unterteil mit jeweils einer horizontalen Flanschebene. Beide
Teile sind Uber einen mit Kupferdraht gedichteten 350 mm Flansch miteinander verbunden.
Der Rezipient ist mit einer Aluminiumplatte verschraubt, die zur stérungsfreien Durchfihrung
der STM - Experimente auf drei Hochleistungs - Schwingungsdampfern (Newport | - 2000
series) aufliegt. Auf der Aluminiumplatte sind drei Ausheizstabe angebracht, die Uber einen
Thermoschalter mit Drehstrom versorgt werden. Die Kammer wird fir die Dauer der Aus-
heizperiode mit einer isolierenden Decke Uberzogen. Da es sich an den elektrischen Kontakt-
stellen im Tunnelmikroskop um niedrigschmelzendes Bleilot handelt, wurde eine Ausheiz-

temperatur von 130°C der Kammer niemals Gberschritten.

Unterhalb der Aluminiumplatte am Bodenflansch des Rezipienten befindet sich eine lonen-
getterpumpe des Typs StarCell der Firma Varian (Saugleistungfd0® dni/s). In der
zweiten horizontalen Flanschebene fuhrt ein Ganzmetall - Eckventil zu einer Turbomoleku-
larpumpe TPU 240 der Firma Balzers (Saugleistung {249 dni/s), deren Vorvakuum von

einer Drehschieberpumpe (Edwards) erzeugt wird. Das Eckventil zwischen Rezipient und

Turbopumpe ermoglicht ein problemloses Abschalten der Pumpe wahrend der STM -
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Messungen, um hochfrequente Vibrationen zu vermeiden. Mit diesem kombinierten Pumpen-

system kann ein Basisdruck von 1 x 10™° mbar erreicht werden.

Ebenfalls Uber ein Ganzmetall - Eckventil ist ein Gaseinlal3system mit der unteren Rezipien-
tenebene verbunden. An das Einlasystem sind die zur Probenpraparation notwendigen Gase
O, und H Uber Varian - Dosierventile angeschlossen. Zuséatzlich wurde wahlweise Argon als

Sputtergas oder CO fir Adsorptionsexperimente angeschlossen.
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Abbildung 15: Zeichnung der UHV — Apparatur [Par96]

Gegenuber dem Eckventil des Gaseinlal3systems befindet sich eine Bayard — Alpert — UHV -

DruckmefRrohre der Firma VG.
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Am Kopf des Rezipienten ist der um 360° frei drehbare Manipulator (VG) lUber einen axialen
Flansch mit der Kammer verbunden. Die Probenhalterung befindet sich am Ende des L - for-
migen Manipulatorstabes in achsferner Position. Uber den Manipulator 14Rt sich die Probe
heizen und kihlen, wobei die jeweilige Temperatur mit einem W(3%)Re/W(25%)Re - Ther-

moelement bestimmt wird.

In Abb. 16 ist eine Aufsicht der oberen Rezipientenebene dargestellt. In ihr befindet sich eine
Vier — Gitter — LEED - Optik (VARIAN) mit einer zentral montierten Elektronenkanone.
Diese Optik wurde gleichzeitig als Gegenfeldanalysator fir AES - Messungen benutzt, wobei
die hierzu verwendete Elektronenkanone so angebracht wurde, daf3 ihr Einfall in einem Win-
kel von ungefahr 11° aus der Horizontalen der Probe auf diese traf. Dieser streifende Einfall
der Elektronen auf die Probe erhdht die Oberflachenempfindlichkeit.

_ . Turbomalekular-
Massen- pumpe
spektrometer

Abbildung 16: Aufsicht der oberen Flanschebene mit der TDS-
Erweiterung
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Das UHV - STM (Rasterscope 3000™, Danish Micro Engineering A/S) liegt unterhalb eines
rotierbaren Bewegungsstabes der Firma Huntington, mit dem der Probentransfer zwischen
Manipulator und STM durchgefuhrt wird. Die Rhodium - Aufdampfquelle liegt ebenfalls in

der MeRRebene.

Fur die Thermodesorptionsexperimente muf3te die UHV - Kammer erweitert und geringflgig
umgebaut werden. Dazu wurde das urspringlich an der Kammer befindliche Massenspektro-
meter QMG112 der Firma Balzers gegen ein QMG311 derselben Firma ausgetauscht, um
eine Detektion von Massen Uber 100 fir die Rhodiumdesorptionsexperimente zu ermdogli-
chen. Uber den Massenspektrometerkopf wurde ein spitz zulaufendes Edelstahlrohr ge-
flanscht, das an seinem Ende eine kleine Offnung von 3 mm Durchmesser besaR, vor die die

Probe wahrend der Desorption positioniert werden konnte (s. Abb. 16).

Das neu eingebaute Massenspektrometer wurde von einer Turbomolekularpumpe (TPU 240,
Saugleistung fir N240 dni/s) differentiell gepumpt, deren Vorvakuum ebenfalls von der

Drehschieberpumpe der Firma Edwards erzeugt wurde. Dieser Aufbau muf3te nach Beendi-
gung der Gas- und Metalldesorptionsexperimente wieder riickgéngig gemacht werden, da sich
die neue Turbopumpe nicht separat von der Kammer abkoppeln liel3 und so keine stérungs-

freien STM - Messungen mdoglich gewesen waren.

4.1.2.1 DasRastertunnelmikroskop (STM)

Wie bereits erwahnt stammt das Rastertunnelmikroskop von der Firma Danish Micro Enge-
neering A/S (DME). Da das Mikroskop in der Dissertationsarbeit von M. Parschau [Par96]
bereits ausfuhrlich beschrieben wurde, sollen hier nur kurz Aufbau und einige Details zu-

sammengefal3t werden. Eine schematische Zeichnung des Mikroskops findet sich in Abb. 17.
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Abbildung 17: Schematische Zeichnung des Ratertunnel mikroskops

Neben der bereits beschriebenen Probenhalterung enthalt der Melampkr(dube) des
Mikroskops die magnetisch gehaltene Tunnelspitze aus einer Platin — Iridium Legierung
(Pto/lrsp). Sie ist mit einem Piezomotor fur die Grobannaherung und Piezoelementen fir die
Feinannaherung an die Probenoberflache verbunden (s. Abb. 18).

Spitze ——»

Spitzenhalter .

Abschirmung |
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2-Piezoréhre +——=

Abbildung 18: Zeichnung des MelRkopfs

des Rastertunnelmikroskops
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Als piezoelektrisches Material dient Blel - Zirkonat - Titanat (PZT), ein Mischkristall aus

PbZrO; und PbTiO; mit Perowskitstruktur. Jeweils eine Piezor6hre wird fur die Bewegung in

z - Richtung und in x/y - Richtung benutzt. An den Ro6hren befinden sich insgesamt vier
Elektroden, an welche die zur Erzeugung einer Bewegung erforderliche Spannung angelegt
wird. Drei der vier Elektroden befinden sich in radialer Anordnung an der Innenseite der Roh-
re und eine an deren Aul3enseite. Durch Anlegen einer Spannung an die beiden &uf3eren Elek-
troden wird der Piezomotor in Bewegung gesetzt, indem die obere und die untere Elektrode
entweder gelockert oder festgesetzt wird. Dadurch wird die mittlere entsprechend expandiert

oder kontrahiert. Die vierte Elektrode liegt auf Masse.

Damit atomare Auflésung mit dem STM maoglich ist, missen externe und interne Schwingun-
gen reduziert bzw. moglichst ganz vermieden werden. Zur Entkopplung externer Schwingun-
gen ist der Mel3kopf auf einer massiven Platte montiert, die Gber drei Federn geringer Kraft-
konstante mit einem aufleren Rahmen verbunden ist, der wiederum an dem Basisflansch des
STM befestigt ist. Die Schwingungen, die Gber den Laborboden tUbertragen werden, fangen

die bereits erwahnten drei Hochleistungsdampfer (Newport | - 2000 series) auf.

Das STM wird mit einer elektronischen Kontrolleinheit der Firma DME gesteuert, die tber
eine GPIB - Schnittstelle mit einem Rechner verbunden ist, in dem Bildaufnahme und Daten-

verarbeitung erfolgt.
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4.1.2.2 Die Probenhalterung fiir das HOPG und den Re(0001) - Kristall

Fur die STM - Untersuchungen wurden Graphit, spater auch Rhenium als Substrat verwendet.
Die Graphitprobe wurde wiederum in einem Tantalschiffchen befestigt, das anschlieRend auf
einen Probentrager montiert wird. Als Probentrager dient ein rechteckiges Tantalblech (17
mm x 15 mm x 0.8 mm) mit einer konisch verlaufenden Bohrung, in die das Tantalschiffchen

eingesetzt wird. Durch Punktschweil3en wird die Probe mit dem Tréger verbunden.

Manipulator-
Kopf

Probentrager

FProbentrager-
Halterung des
~1]” TRTM

Abbildung 19: Zeichnung des Manipulatorkopfs, des Proben-
tragers sowie der Probentragerhalterung des Rastertunnel-
mikroskops

Fur den Transfer zwischen Manipulator und STM ist im oberen Teil des Tantalblechs eine
rechteckige Offnung vorgesehen, um den Probentrager mit einem an dem Bewegungsstab
befestigten Haken aus der entsprechenden Halterung herausheben zu kénnen.

Der kreisférmige Rheniumkristall mit einem Durchmesser von 8 mm und einer Starke von 1.2
mm wird mit Hilfe von Tantaldrahten (0.5 mm) fest mit dem Tragerblech verschweif3t. Die

einzelnen Komponenten des Probenmanipulatorsystems sind in Abb. 19 dargestellt.
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Am Manipulator wird die Probe mit dem Bewegungsstab in einen u - férmigen, ebenfalls aus
Tantal angefertigten, Halter eingesetzt. Analog dazu besitzt der MelRkopf des Tunnelmikro-
skops eine Aussparung, in die die Probe durch zwei Kupfer - Beryllium - Federn vibrations-
frei eingeklemmt wird. Dieser Aufbau bedingt, dal3 lediglich eine Positionsanderung der Pro-
be in vertikaler Richtung gegentber der Tunnelspitze moglich ist, so dal3 nur ein schmaler

Streifen der Probe in den Untersuchungen zuganglich ist.

Die Probe kann entweder mit einer Widerstandsheizung (Heizstrom ~3QA;800 K) oder

einer ElektronenstoRheizung{k ~2500 K) geheizt werden. Bei letzterer werden die Elek-
tronen aus einer thorierten Wolframwendel, die sich im Abstand von ein bis zwei Millimetern
von der Probe an deren Rickseite befindet, emittiert und durch Anlegen einer Hochspannung
auf die Probe beschleunigt. Damit die Probe geheizt werden kann, muf3 sie von dem ubrigen
Manipulatorstab isoliert werden, was in diesem Fall durch eine Saphirscheibe geschieht. Die
Temperaturmessung erfolgt tGber ein Re/W - Thermoelement, das an dem Tantalhalter des
Manipulatorkopfes befestigt werden mulite, da der Probentrdger zum Transfer keine feste
Verbindung zum Tantalblech oder zur Probe zulaf3t. Seine Eichung vor Beginn der Messun-
gen erfolgte durch den direkten Vergleich mit einem direkt an der Probe befestigten Thermo-
element. Fur die Thermodesorptionsexperimente wurde die Verbindung zu dem Halter geldst,

und das Thermoelement unmittelbar an dem Kristall angeschweif3t.

4.1.2.3 Die Probenpraparation

Das HOPG wurde, wie bereits beschrieben, durch Abziehen der obersten Schichten mit Tesa-

film vor den Messungen prapariert.
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Die Hauptverunreinigungen des Rhenium - Einkristalls waren Schwefel, Sauerstoff und
Kohlenstoff. Schwefel wird durch mehrstindige lonenzerstaubspuitérn) mit Argon von

der Probenoberflache entfernt. Sauerstoff kann nach dieser Behandlung und Heizen der Probe
auf 2400 K im Augerspektrum ebenfalls nicht mehr nachgewiesen werden. Um den Kohlen-

stoff von der Oberflache zu entfernen, wird die Probe in einem Sauerstoffsgpmax 108

mbar) bei 1100 K fir ein bis zwei Minuten gegliht. AnschlieRend wird sie unter Wasserstoff-

exposition (p, = 2 X 10" mbar) bei gleicher Temperatur iiber mehrere Minuten getempert.

Durch abschlieRBendes kurzes Hochheizen auf 2400 K wird der Kohlenstoff von der Probe
entfernt. Die Reinigungsprozedur wird mit Hilfe der Augerelektronenspektroskopie kontrol-
liert. Die Praparation der Probe wurde so lange fortgesetzt, bis keine S -, C - und O - Signale
im AES mehr erkennbar waren (siehe Abb. 20).

dN/dE
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Abbildung 20: 1. Augerspektrum der reinen Re(0001) — Oberflache sowie 2.
der mit S, C und O kontaminierten Re(0001) — Oberflache

Das LEED - Bild (Abb. 21) zeigt helle und scharfe Reflexe der reinen hexagonalen (0001) -
Oberflache auf einem Hintergrund schwacher Intensitat.
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Experimentelles

Abbildung 21: LEED — Aufnahme der reinen Re(0001) - Oberflache

4.1.2.4 DieRhodium - Quélle

Die Untersuchungen am Rh/Graphit - System wurden mit dergleichen Aufdampfquelle durch-
gefuhrt wie an der LH - Kammer.

Fir das Rh/Re(0001)-System stand ein UHV - Verdampfer des Typs EFM 3 der Firma
OMICRON zur Verfugung (Abb. 22).

Thermoelement Montagestelle
| .

Elektrische Zufithrung [

EN - ' 52:?‘;5% _ Uj)"
Kithimante] — E_:!Aufdamﬁfmaterial }—I

Schematischer Anfbay der Aufdampfquelle EFM 3

Abbildung 22: Schematische Darstellung der Aufdampfquelle EFM 3
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Die Ultrahochvakuumsysteme

Der Rhodiumdraht (Goodfellow, 1 mm Durchmesser, Reinheitsgrad 99.9 %) wird mit einer
elektrischen Zufuhrung aus Molybdé&n verschraubt. Die von einer Gluhkathode emittierten
Elektronen werden ahnlich wie bei der Elektronenstol3heizung mit einer Hochspannung (ca. 1
kV) auf die Drahtspitze beschleunigt und bringen diese zum Glihen, wodurch das Rhodium
verdampft wird. Am Austrittsspalt befindet sich ein lonenkollektor, mit dessen Hilfe sich bei
gegebener Hochspannung und gegebenen Emissionsstrom des Filaments der Rh - lonenstrom
bestimmen lalit. Dieser angezeigte lonenstrom ist der verdampften Rhodiummenge direkt

proportional und sorgt so fur eine konstante und reproduzierbare Aufdampfrate.
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