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扫描隧道显微镜实验
07300300094 材料科学系 李旭晏
摘要：本实验运用NanoFirst-1000型扫描隧道显微镜来观察一维及二维光栅样品，并探讨各 参数即积分增益、比例增益和扫描角度对扫描图像的影响。
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实验原理

1. 隧道效应

扫描隧道显微镜的原理就是基于量子力学中的隧道效应。在经典物理中，当粒子的能量E小于前方势垒的高度V时，它是不可能穿越此势垒的，即透射系数为零。但在量子力学的计算中，透射系数并不等于零，如图1。也就是说，粒子可以穿过比它能量更高的势垒，这一现象就称为隧道效应。

其中，透射系数为：
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式中，E为粒子能量，V0为势垒高度，a为势垒宽度，m为粒子质量。


可见，随着势垒宽度a的增加，透射系数T是成指数衰减的。这也就是宏观实验中为何观察不到隧道效应的原因。而随着a的减小，透射系数T将会急剧增大，直到我们可以观察到隧道效应。而扫描隧道显微镜正是应用了这一点。若将针尖与样品表面作为两个电极，那么当它们之间的距离足够小（通常小于1nm）时，在外加电场的作用下，电子就会穿过两个电极之间的势垒，流向另一个电极。穿越势垒的电子的定向移动就形成了所谓的隧道电流。


隧道电流的大小为：
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式中，
Vb为加在针尖与样品之间的偏置电压，S为针尖与样品表面之间的距离，Φ为针尖与样品的平均功函数，A为一常系数，在真空条件下，A=1。

由上式可知，隧道电流I与针尖与样品表面之间的距离S是一一对应的。通过隧道电流I的变化，便可以得出样品表面高低起伏的形貌信息。如果同时对X、Y方向进行扫描，就可以直接得到三维的样品表面形貌图。这就是STM工作的基本原理。
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STM工作模式
STM共有两种工作模式，即恒高模式和恒流模式。


恒高模式，顾名思义，就是高度恒定，即针尖和样品的高度始终保持不变。示意图如图2.随着样品表面的高低起伏，隧道电流的大小也将相应变化。通过记录隧道电流的变化便可以得到样品的表面形貌信息。


但恒高模式存在较大的弊端。由于针尖和样品的高度都是固定的，如果样品表面起伏过大，很容易撞针。

恒流模式就克服了这一缺点。恒流模式下，隧道电流的大小是恒定的。根据上述公[image: image13.png]


式可知，要保证隧道电流的大小恒定，就要使得针尖与样品表面之间的距离恒定。若先给隧道电流设一个初始的恒定值，当样品表面有起伏时，瞬时隧道电流就会相应减小或者变大，与设定的初始值就会有一定的误差。控制系统通过这一差值来计算相应的针尖应该调整的高度以保证隧道电流恒定，然后反馈到控制器上，从而控制针尖高度的变化。如果将针尖在样品表面扫描时的运动轨迹在显示器上显示出来，也就得到了样品表面的形貌图。示意图如图3。
而具体的控制过程是用由压电陶瓷材料制成的三维扫描控制器实现的。所谓的压电现象是指，某种类型的晶体在受到机械力发生形变时会产生电场，或给晶体加一电场时晶体会产生物理形变的现象。许多化合物的单晶都具有压电性质，但目前广泛采用的是多晶陶瓷材料，它能将电压信号转换成纳米级的位移，从而满足我们实验的高精度要求。

目前，STM常用的是单管扫描器。图4为扫描器的截面图。陶瓷管内壁为一整体电极，外部的电极被分为面积相等的四部分，在其中任一部分电极上施加电压，这一部分就会伸长或者收缩。若在相对的两部分电极上施加相反的电压，便会使管壁一侧膨胀，另一侧收缩，从而导致陶瓷管向垂直于管轴的方向弯曲，如图5。通过在两组相对的电极上都施加电压就可以实现在陶瓷管在X、Y方向的相互垂直移动，从而实现在一定范围内对样品的扫描。

控制器对针尖高度的控制是由Z
轴方向实现的。在陶瓷管内壁电极施加电压，就会使陶瓷管整体实现伸长或缩短，从而控制针尖高度的变化，如图6。
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图7便为扫描主体部分的示意图。当然，这里的示意图显示的是压电陶瓷与针尖相连，控制针尖的运动轨迹。同理，也可以保持针尖高度不变，通过三维扫描控制器控制样品的运动轨迹得出样品表面形貌图。
具体本实验中使用的是恒流模式，且压电陶瓷扫描管装在样品下方，即控制样品的运动轨迹。

2、 实验内容
1. 针尖的制备

针尖是STM技术中应首要解决的问题之一。针尖的大小、形状和化学同一性对实验影响很大。如果能够制备出尖端只有一个稳定的原子的针尖，那么隧道电流就会很稳定，而且能够获得原子级分辨率的图像。否则，就会出现所谓的多针尖效应，严重影响扫描图像的质量。

目前，针尖制备中常用的方法主要有两种，即机械成型法和电化学腐蚀法。
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用铂铱丝制备针尖时常用机械成型法，操作方法非常简单。左手持钳子夹紧铂铱丝，使其露出几毫米的长度，右手持剪刀，并使刀口与铂铱丝成一个很小的角度。缓缓合上剪刀，但感觉到刀口刚好要碰到铂铱丝时，一边向下拉钳子，一边合上剪刀，便可以剪出一个很细的尖端。制得的针尖如图8所示。由于是用剪刀沿一个小角度直接剪切而成的，所以针尖尖端成斜锥状。虽然形状不够理想，但这种操作方法简单易行，而且制得的针尖一般也都满足实验的精度要求，所以是实际中最常用的方法。


用钨丝等金属丝制备针尖时常用电化学腐蚀法。因为钨丝很脆，直接剪切的话，尖端很容易碎裂。如图9所示，实验装置主体为一铂丝圈及原材料钨丝。将钨丝穿过铂丝圈并在上端固定。用玻璃片蘸取氢氧化钠溶液涂抹在铂丝圈上，使出现完整的液膜。在钨丝和铂丝圈这两个电极上加直流电压，则实验装置相当于一个电解池，钨丝与氢氧化钠溶液液膜接触的地方就会发生电化学反应。钨丝被逐渐溶解变细，当细到无法承受下部的重量时，下半段钨丝就会脱落，同时，由于重力的作用拉出一个很细的尖端。这样制得的针尖形状比较理想，尖端为圆锥状，如图10所示。但这种操作方法相比而言过于复杂，而且制得的钨丝针尖尖端容易氧化，利用率低，会造成不必要的浪费。
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对光栅样品的扫描

以下是对两个样品扫描的结果。
图11为一维光栅，实验参数设置为：扫描范围2000nm，高度显示100nm，电流显示40nA，扫描角度30°，积分增益10，比例增益10。
图12为二维光栅，实验参数设置为：扫描范围4000nm，高度显示90nm，电流显示40nA，扫描角度0°，比例增益10，积分增益10。
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3. 探究扫描角度对扫描图像的影响

图13为在实验参数设置为：扫描范围2000nm，高度显示100nm，电流显示40nA，比例增益10，积分增益10，扫描角度分别为30°和108°时的一维光栅样品扫描图像。为便于比较，特地选取相同的视角，以便观察。
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由上图可见，扫描角度设置的不同，会导致扫描的视角不同。由此可知，当扫描图像效果并不十分明显时，可以适当调整扫描角度值。

4. 探究积分增益与比例增益对扫描图像的影响

这两个参数的作用主要是调节系统反馈速度。积分增益与比例增益越大，反馈速度越快。如果积分增益和比例增益过小，会导致针尖的移动速度过慢，扫描到的图像会出现拉线现象，不能反映样品表面的真实情况。甚至如果样品表面有台阶，会导致撞针。但如果积分增益和比例增益过大，则会引发共振现象。所以，理论上，这两个参数的设置原则应为在不引起共振的前提下尽量大。
图14、15、16均为高度显示为100nm、电流显示为40nA时一维光栅的扫描图像。图14的积分增益与比例增益均为10，图15的积分增益与比例增益均为200，图16的积分增益与比例增益均为2。
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从图15及图16中可以清晰地观察到共振现象及拉线现象，这就验证了之前的观点。下面来具体分析究竟是哪一个参数起到了决定性的作用。

保持其他参数不变，在积分增益为200、比例增益为10的条件下扫描得到图17，在积分增益为10、比例增益为200的条件下扫描得到图18。将图17、18与14、15比较可得，引起共振现象的主要因素是积分增益。
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保持其他参数不变，在积分增益为2、比例增益为10的条件下扫描得到图19，在积分增益为10、比例增益为2的条件下扫描得到图20。将图19、20与14、16比较可得，引起拉线现象的主要因素是积分增益。
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由此我们得出的猜想是积分增益对实验结果的影响要大于比例增益。但由于参数变化的范围有限，至于此结论在更大的范围内是否适用，就有待于进一步的研究验证了。
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