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Kristalleigenschaften Physik
Kristallstruktur

Handblatter

Untersuchung der
Kristallstruktur des Wolfram
mit einem
Feldemissions-Mikroskop

Versuchsziele
B Beobachtung der kubisch-raumzentrierten Struktur eines Wolfram-Einkristalls mit einem Feldemissions-Mikroskop.
B Beobachtung einzelner Barium-Atome und ihrer thermischen Bewegung auf der Oberflache des Wolfram-Einkristalls.

Grundlagen

Im Feldemissions-Mikroskop ist eine extrem feine Wolfram-
Spitze als Kathode K im Zentrum einer auf hohes Vakuum
ausgepumpten Glaskugel G angeordnet (siehe Fig. 1). Die
Innenseite der Glaskugel ist mit einem Fluoreszenzschirm als
Anode A versehen. Der Fluoreszenzschirm leuchtet — im ver-
dunkelten Raum beobachtbar — auf, sobald zwischen Kathode
und Anode eine Hochspannung von mindestens etwa 5 kV
anliegt, da Elektronen durch Feldemission (Tunneleffekt) aus
der kalten Wolfram-Spitze emittiert werden und zum Leucht-
schirm gelangen.

Die Wolfram-Spitze ist das einkristalline Ende eines schlaufen-
féormig gebogenen Drahtchens. Sie wird durch Atzen herge-
stellt und ist zunachst scharfkantig und ziemlich unregelmanig.
AnschlieBendes Gliihen im Hochvakuum verrundet die Spitze
zu einer Halbkugel mit dem Radius r = 0,1-0,2 um, die mit
einem gewohnlichen Lichtmikroskop nicht mehr beobachtet
werden. Die Halbkugel ist nahezu vollkommen mit nur kleinen
ebenen Abschnitten an einigen niedrig indizierten Kristallfla-
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chen.

Bei anliegender Hochspannung verlaufen die elektrischen
Feldlinien von der Halbkugel aus in radialer Richtung zum
Leuchtschirm. In der Nahe der Halbkugel erreicht das elektri-
sche Feld eine Feldstarke in der GréRenordnung 1010 vV m1;
daher kdnnen Leitungselektronen durch Feldemission aus
dem Wolfram-Kristall austreten und in radialer Richtung auf
den Leuchtschirm fliegen. Die Feldemission ist stark von der
Austrittsarbeit der Elektronen abhéngig und diese wiederum
ist fir die verschiedenen Kristallflachen unterschiedlich. Daher
entsteht auf dem Leuchtschirm ein um den Faktor

R
V= : ()
R = 4 cm: Radius des Leuchtschirms

vergroRertes Abbild der Struktur der Wolfram-Spitze mit hellen
und dunklen Stellen in regelmagiger Anordnung.

Fig. 1 Feldemissions-Mikroskop nach E. W. Miller
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Gerate

1 Feldemissions-Mikroskop . . . . . . .. 554 60

1 Anschlussplatte FEM . . . . . . . .. .. 554 605

1 Paar StandfuBRe . . . . ... .. ..... 301339

1 Hochspannungs-Netzgerat 10 kV 52170

1 Kleinspannungs-Stelltrafo . . . . . . .. 52139

1 Amperemeter, bis 10A . . . . . .. z.B. 531712

Sicherheits-Experimentierkabel

Sicherheitshinweise

Das Feldemissions-Mikroskop ist ein Storstrahler im Sinne
der Rontgenverordnung (R6V), da bei Hochspannungen
Uber 5 kV Roéntgenstrahlung erzeugt wird. Bei intakter
Wolfram-Spitze ist ein gefahrloser Betrieb gewahrleistet:
Die Dosisleistung der Rontgenstrahlung liegt deutlich un-
ter der geforderten Grenze j = 1 uSv/h. Bei defekter
Wolfram-Spitze kénnen unter unginstigen Bedingungen
erhohte Dosisleistungen auftreten.

B Gebrauchsanweisung zum Feldemissions-Mikroskop
beachten.

B Ein Feldemissions-Mikroskop mit defekter Wolfram-
Spitze (scharf begrenzte Leuchterscheinungen auf
dem Leuchtschirm) nicht mit Hochspannungen ober-
halb 5 kV betreiben.

Die Wolfram-Spitze des Feldemissions-Mikroskops kann
durch zu hohe Stréme lokal Gberhitzt werden und schmel-
zen, so dass das Feldemissions-Mikroskop irreparabel
zerstort wird.

B Wolfram-Spitze keinesfalls bei anliegender Hochspan-
nung ausheizen.

B Hochspannung vor Ausheizen der Wolfram-Spitze
ausschalten und beim Ausheizen Amperemeter beob-
achten (Heizstrom | = 1,8 A nicht Uberschreiten).

B Hochspannung nach Ausheizen erst anlegen, wenn die
Wolfram-Spitze abgekiihlt ist.

B Bei anliegender Hochspannung zur Beobachtung der
Barium-Atome Wolfram-Spitze hdchstens bis zur
schwachen Dunkelrotglut erwarmen.

Am Feldemissions-Mikroskop und an der Anschlussplatte
FEM liegtim Betrieb Hochspannung an. In der vorgeschla-
genen Beschaltung liegen die Anode und die Heizung fiir
den Bariumvorrat des Feldemissions-Mikroskops auf
Massepotential. Das ist nur mdglich, wenn zur Heizung der
Wolfram-Spitze eine hochspannungsfeste Heizspan-
nungsquelle verwendet wird.

B Als Heizspannungsquelle den 6,3-V-Ausgang des
Hochspannungs-Netzgerats 10 kV (521 70) verwen-
den.

B Anschlussplatte FEM nur mit geschlossenem Gehéau-
sedeckel betreiben.

B Beschaltung nur bei ausgeschalteten Netzgeraten vor-
nehmen.

Das Feldemissions-Mikroskop ist ein hochevakuierter
Glaskolben und daher stoRempfindlich.

B Feldemissions-Mikroskop auch nach Einbau in die An-
schlussplatte FEM sorgféltig behandeln und vor me-
chanischer Belastung schiitzen.
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Fig. 2 Elementarzelle des Wolfram-Gitters

Abbildung der Struktur des Wolfram:

In Fig. 2 ist die kubisch-raumzentrierte Elementarzelle des
Wolfram-Gitters dargestellt. Die kristallographische Richtung
[11 0] zeigt ins Zentrum des Leuchtschirms, da sie —durch den
Herstellungsprozess bedingt — mit der Léangsrichtung der Wol-
fram-Spitze zusammenfallt. Nach oben bzw. nach unten wei-
sen die Richtungen [10 0] und [01 O]. Die DurchstoRpunkte
dieser und einiger weiterer niedrig indizierter Richtungen auf
dem Leuchtschirm sind in Fig. 3 in Parallelprojektion darge-
stellt. Ein entsprechendes Abbild der Kristallstruktur des Wol-
fram kann auf dem Leuchtschirm beobachten werden, wenn
die Wolfram-Spitze zuvor durch Ausheizen bis zur Weil3glut
von adsorbierten Fremdatomen auf der Oberflache befreit
wurde. Wegen der Adsorption von Atomen und Molekiilen aus
dem Restgas des Feldemissions-Mikroskops auf der Wolfram-

Fig. 3 Indizierung der Emissionsrichtungen, auf dem Leucht-
schirm des Feldemissions-Mikroskops in Parallelprojektion
betrachtet
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Fig. 4 Versuchsaufbau mit dem Feldemissions-Mikroskop.

Spitze andert sich das Leuchtschirmbild wahrend einer meh-
rere Minuten dauernden Beobachtung standig [1-3].

Sichtbarmachung von Barium-Atomen:

Die Restgasatome sind fiir eine Beobachtung einzelner Atome
auf dem Leuchtschirm zu klein. Dagegen sind die Atome des
elektropositiven Metalls Barium mit einem Durchmesser von
etwa 0,4 nm so grof3, dass man sie als helle Punkte auf dem
Leuchtschirm sehen kann, wenn sie sich auf der Wolfram-Spit-
ze niedergeschlagen haben. Die hellen Punkte sind sogar
groBer als dem in (I) angegeben VergréRerungsfaktor ent-
spricht, da die Barium-Atome den Feldlinienverlauf an der
Wolfram-Spitze beeinflussen [4].

Zur Beobachtung aufgedampfter Barium-Atome enthélt das
Feldemissions-Mikroskop neben der Kathode eine ringférmige
Mulde mit einem Barium-Vorrat Ba (siehe Fig. 1). Sie liegt auf
Anodenpotential und kann elektrisch geheizt werden. Wird nun
eine winzige Menge Barium in der Glaskugel verdampft, schla-
gen sich einzelne Barium-Atome auf der Wolfram-Spitze nieder
und erzeugen hell leuchtende Punkte auf dem Leuchtschirm.
Bei vorsichtigem Heizen der Wolfram-Spitze kann man den
Platzwechsel der Barium-Atome aufgrund der Temperaturbe-
wegung als Aufblitzen und Verléschen der hellen Punkte be-
obachten.

Aufbau

Der Versuchsaufbau ist in Fig. 4 dargestellt. Anode und Hei-
zung des Barium-Vorrats liegen auf Massepotential. Zur Hei-
zung des Barium-Vorrats kann daher eine handelsubliche
Spannungsquelle, z. B. der Kleinspannungs-Stelltrafo (521 39),
verwendet werden. Zum Ausheizen der Wolfram-Spitze ist
dagegen eine hochspannungsfeste Heizspannungsquelle er-
forderlich, z.B. der 6,3-V-Ausgang des Hochspannungs-Netz-
gerates 10 kV (521 70).

— Ggf. Feldemissions-Mikroskop in der Anschlussplatte FEM
montieren (siehe Gebrauchsanweisung zur Anschlussplat-
te FEM).

— Hochspannungssteller (a) und Potentiometer (b) fir Heiz-
strom der Wolfram-Spitze auf Null (Linksanschlag) stellen.

— Hochspannungs-Ausgang und 6,3-V-Ausgang des Hoch-
spannungs-Netzgerates 10 KV gemaR Fig.4 mit An-
schlussplatte FEM verbinden.

— Stellknopf (c) des Kleinspannungs-Stelltrafos auf Linksan-
schlag drehen, Kleinspannungs-Stelltrafo an Heizung des
Barium-Vorrats anschlieRen und Amperemeter in Reihe
schalten.

Durchfiuhrung

Hinweis: Das Experiment sollte in einem maéglichst gut abge-
dunkeltem Raum durchgefiihrt werden, da dann die Hoch-
spannung nicht zu hoch sein muss.

— Zur Uberpriifung der Wolfram-Spitze Hochspannungs-
Netzgeréat einschalten, Hochspannung langsam hochdre-
hen und Leuchtschirmbild im abgedunkelten Raum beob-
achten.

Falls scharf begrenzte Leuchterscheinungen auf dem Leucht-

schirm vermuten lassen, dass die Wolfram-Spitze defekt ist:

— Feldemissions-Mikroskop nicht mit Hochspannungen
oberhalb 5 kV betreiben.

Ausheizen der Wolfram-Spitze:

— Hochspannung auf Null stellen und Rickgang der Aus-
gangsspannung auf Null abwarten.

— Heizstrom der Wolfram-Spitze bei Null beginnend langsam
(") bis zum Maximalwert 1,6-1,7 A steigern und etwa 5 min
flieBen lassen (die Wolfram-Spitze leuchtet dabei hell auf).

Beobachtung der reinen Wolfram-Spitze:

— Heizstrom der Wolfram-Spitze auf Null stellen.

— Hochspannung bei Null beginnend langsam bis auf etwa 7
kV steigern.

— Leuchtschirmbild einige Minuten lang beobachten.

Bedampfung mit Barium:

— Bei anliegender Hochspannung Heizstrom des Barium-
Vorrats bei Null beginnend langsam auf ca. 7,5 bis max.
8,0 A steigern und das Leuchtschirmbild beobachten.

Nach einigen Sekunden Heizdauer erkennt zun&chst eine
leichte Bewegung innerhalb des griin leuchtenden Schirmbil-
des, dann eine Anhaufung spontan aufleuchtender heller
Punkte rund um die grofRen dunklen Bereiche des Leucht-
schirmbildes.

— Nach maximal 30-60 s die Heizung des Barium-Vorrates
beenden.
Beobachtung der mit Barium bedampften Wolfram-Spitze:

— Heizstrom der Wolfram-Spitze langsam auf hdchstens et-
wa 0,5-0,6 A (schwache Dunkelrotglut) steigern und
Leuchtschirmbild beobachten.
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Fig. 5 Abbild der reinen Wolfram-Spitze unmittelbar nach dem
Ausheizen.

Messbeispiel und Auswertung

Reine Wolfram-Spitze:

Fig. 5 zeigt das Abbild der durch Ausheizen bis zur WeiRglut
gereinigten Wolfram-Spitze. Die hellen und dunklen Bereiche
koénnen durch einen Vergleich mit Fig. 3 leicht identifiziert wer-
den:

Die senkrecht zur [1 1 0]-Richtung stehende Flache (1 1 0) wird
als groRer dunkler Bereich in der Mitte des Leuchtschirms
abgebildet. Alle weiteren Flachen mit der gleichen Kristallsym-
metrie, also (101), (011), (10-1) und (01 -1), erscheinen
ebenfalls dunkel. Aus diesen Flachen werden nur wenige Elek-
tronen emittiert, die Austrittsarbeit ist also etwas groRer als die
der anderen Flachen.

Die Kristallflachen (100) und (010) sowie (211), (121),
(112),(21-1),(12-1)und (11 -2) werden als kleine dunkle
Bereiche abgebildet. lhnen kann eine mittlere Austrittsarbeit
zugewiesen werden.

Die Abbilder der Kristallflachen (11 1) und (1 1 -1) sind hell,
hier ist die Austrittsarbeit also vergleichsweise klein.

Bedeckung der Wolfram-Spitze mit Restgasatomen:

Bereits nach etwa 3 min hat sich das Abbild der Oberflache
betrachtlich geandert, da die Wolfram-Spitze mit Atomen aus
dem Restgas bedeckt wird (siehe Fig. 6).

Beobachtung der mit Barium bedampften Wolfram-Spitze:

Nach Bedampfen der Wolfram-Spitze mit Barium beobachtet
man bei vorsichtigem Heizen die Platzwechsel einzelner Bari-
um-Atome als das Aufblitzen einzelner heller Punkte. Dies ist
in den dunklen Bereichen besonders deutlich zu sehen. Die
thermischen Gitterschwingungen werden so grof3, dass die
Adsorptionskrafte auf die Barium-Atome Gberwunden werden
kbnnen. Statistisch verteilt werden einzelne Atome frei. Die
seitliche Bewegung der Barium-Atome selbst ist nicht zu er-
kennen.

Fig. 6 Abbild der reinen Wolfram-Spitze etwa 3 min nach dem
Ausheizen.

Der Vorgang ist zuerst an den {1 0 1}-Flachen, also am Leucht-
schirmrand, zu beobachten. Diese Flachen erscheinen deutli-
cher als beim Abbild der reinen Wolfram-Spitze, da sie sich an
ihrem Rand mit hell leuchtenden Bildern von Barium-Atomen
umsaumt sind.

Spater beginnen auch die Barium-Atome an anderen Stellen
ihre Platze zu wechseln. Die Adsorptionskrafte sind auf den
{1 0 1}-Flachen offenbar am kleinsten und auf den {1 0 0}-Fla-
chen am groRten, denn dort beginnt die Bewegung der leuch-
tenden Punkte zuletzt.

Fig. 7 Abbild einer mit Barium bedampften Wolfram-Spitze
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Steigert man die Temperatur etwas weiter, so wird die Bewe-
gung der Barium-Atome so lebhaft, dass in den dunklen Be-
reichen nach kurzem keine Barium-Atome mehr erkennbar
sind. Dann beginnen sich die in den hellen Flachen sichtbaren
Barium-Atome zu bewegen. Infolge der lebhaften Bewegung
kénnen einzelne Barium-Atome nicht mehr getrennt werden.
Bei noch weiterer Temperaturerh6hung verschwinden die Ba-
rium-Atome auf den hellen Flachen mehr und mehr und ziehen
sich charakteristische Stellen zwischen den dunklen Flachen
zusammen. An diesen Stellen sind die Barium-Atome dann in
sehr lebhafter Bewegung.

Zusatzinformation

Bedampft man die Wolfram-Spitze bei abgeschalteter Hoch-
spannung mit Barium, schlagen sich die Barium-Atome haupt-
sachlich auf der dem Barium-Vorrat zugewandten Seite nieder
und kdnnen dort in mehratomarer Schicht tibereinander liegen.
Nach Anlegen der Hochspannung weist dann das Bild auf dem
Leuchtschirm einen hell leuchtenden Saum auf. Er entspricht
der einatomaren Grenze des aufgedampften Bariums.

Nun kann man das Barium durch Heizen der Wolfram-Spitze
Uber die ganze Spitze verteilen. Auch hier beginnt man mit sehr
niedriger Heizspannung und beobachtet, wie die Barium-Ato-
me mehr und mehr auf den nicht bedeckten Teil der Wolfram-
Spitze wandern. Die dunklen Bereiche bleiben weitgehend
ausgespart, weil die Barium-Atome durch kleinere Adsorp-
tionskrafte gebunden werden. Die Barium-Atome erscheinen
schlieBlich als fluktuierende Punkte auf den hellen Stellen des
Bildes.
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