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Kurzzusammenfassung
In dieserArbeit wurde der Ein�uss der Sputterparameterauf dasepitaktische Schicht-
wachstum 100Å dicker Eisenschichten auf GaAs(001)-und MgO(001)-Substratenun-
tersucht. Ein aus den Ergebnissenabgeleiteter, optimaler Parametersatzermöglicht
es, antiferromagnetisch koppelnde Eisen/Silizium/Eisen-Dreilagenschichtsystemeher-
zustellen.

Die magnetischen und strukturellen Eigenschaften der Eisen�lme wurden durch Kerr-
magnetometrie(MOKE), ferromagnetische Resonanz(FMR), Rasterkraftmikroskopie
(RKM) und Röntgenkleinwinkelbeugung (XRR) bestimmt. Es zeigte sich, dass auf
MgO besseresepitaktisches Wachstum als auf GaAs möglich ist. Dies ist darauf zu-
rückzuführen,dassMgO und Fe �im Gegensatzzu Fe/GaAs� an der Grenz�äche nicht
durchmischen. Die aus den winkelabhängigenFMR-Messungenermittelten Kristalla-
nisotropiekonstante K 1 und SättigungsmagnetisierungM e®

S der auf MgO deponierten
Schichten erreichen fast die Werte von Volumeneisen.Bei den auf GaAs deponierten
Eisenschichten hängen K 1 und M e®

S stark von den Sputterparametern ab und sind
meist deutlich reduziert.
EpitaktischesWachstum wurde ab einer Substrattemperatur von 40±C gefunden.Ar-
gonionen,die vom Target auf dasSubstrat re�ektiert werden,unterstützen dasWachs-
tum im Sinneeiner e�ektiv en Temperaturerhöhung. Die Ober�ächenmobilität der ad-
sorbierten Eisenatomewird dadurch erhöht und das epitaktische Wachstum positiv
beein�usst.
Weiterhin wurde epitaktischesWachstum auch auf unbehandelten,oxidierten Substra-
ten erzielt. WinkelabhängigeFMR-Messungenzeigenfast ausschlieÿlich einevierzählige
Kristallanisotropie. Die in der Literatur beschriebeneuniaxiale Anisotropie, die auf ei-
ne Verbindung von Fe mit GaAs zurückgeführt wird, fehlt hier fast vollständig. Um
das epitaktische Wachstum auf nicht-kristallinem Oxid zu erklären, wird eine löchri-
ge Oxidschicht postuliert. Mobile Eisenatome,die dieseLöcher erreichen, können die
Kristallstruktur desGaAs übernehmenund dienenals Kondensationskeimefür epitak-
tischesWachstum. Die hoheEnergieder deponierten Partikel bei Sputterprozessenist
für dasepitaktische Wachstum auf dem Oxid notwendig,wie gescheiterte Depositions-
versuche auf unbehandeltenSubstratendurch Molekulatstrahlepitaxie zeigen.

Schlieÿlich wurden epitaktisch gesputterte Fe/Si/F e-Dreilagenschichtsystemeauf bei-
den Substrattypen deponiert, und die Kopplungsstärke J der antiferromagnetischen
Zwischenschicht-AustauschkopplungausMOKE-Messungenermittelt. J liegt dabei für
Si-Schichtdicken von 11 bis 15Å bei etwa 1 mJ/m 2, wasein Indiz für einegute Schicht-
qualität ist. Dassdie Kopplungsstärke hier nicht sohoch ist wie bei MBE-deponierten
Schichten, liegt an einer starken Durchmischung an den Fe/Si-Grenz�ächen, wie auch
ausXRR-Messungenhervorgeht. Entsprechendgelangesdurch geeigneteSputterpara-
meter die Grenz�ächeninterdi�usion zu verringern, wodurch sich die Kopplungsstärke
auf 2 mJ/m 2 verdoppelte. DieseResultate zeigen,dassdie Herstellung von strak ge-
koppelten Fe/Si/F e Schichtungen von der MBE auf das Ionenstrahl-Sputterverfahren
als eineanwendungsnaheDepositionmethode transferiert werdenkann.



Abstract
The in�uence of sputtering parameterson the epitaxial growth of 100Å thick iron layers
on GaAs(001)and MgO(001) is investigated.Using the optimized growth parameters,
it was possibleto observe antiferromagnetic interlayer exchangecoupling in epitaxial
sputtered Fe/Si/F e-trilayers.

The magnetic and structural properties were determined using Kerr magnetometry
(MOKE), ferromagneticresonance(FMR), atomic forcemicroscopy (AFM), and small
angle X-ray di�raction (XRR). The growth of Fe on MgO leadsto a higher epitaxial
quality comparedto GaAssubstrates,whereinterfaceintermixing occurs.FMR measu-
rements yield bulk-like valuesof the crystal anisotropy constant K 1 and the saturation
magnetization M e®

S for Fe-�lms on MgO. In the caseof Fe-�lms on GaAs, sputtering
parametershave a strong in�uence on K 1 and M e®

S , and lower valuesare obtained in
most cases.

The minimum substrate temperature neededto achieve epitaxial growth is 40±C. Re-
�ected Argon ions hitting the substrate support the epitaxial growth by meansof an
increasede�ectiv e substrate temperature. The resulting higher surfacemobilit y of the
adsorbed Fe-atomspromotesepitaxy.

Furthermore, epitaxial growth on oxidized substrates was achieved. FMR measure-
ments reveal only a fourfold crystal anisotropy. The uniaxial surfaceanisotropy repor-
ted in literature for Fe grown on clean GaAs(001) is strongly suppressed.In order to
explain the epitaxial growth on the non-crystallineoxide surface,holesin the oxide are
assumed.Mobile Fe-atomsreaching these holes adopt the crystallographic orientati-
on of the GaAs substrate and serve as seedsfor epitaxial growth. The high energyof
sputtered particles is essential to achieve epitaxy, as evidencedby failed attempts to
epitaxially grow Fe on oxidized substratesby molecularbeamepitaxy.

Finally, epitaxial Fe/Si/F e-trilayers are deposited on both types of substrates. The
coupling strength J of the anitiferromagnetic interlayer exchangecoupling is derived
from MOKE measurements. For Si thicknessesof 11 to 15Å, J is about 1 mJ/m 2

indicating the high quality of the deposited structures. The lower value of J compared
to MBE-deposited trila yers is related to strong intermixing at the Fe/Si interfaces,as
con�rmed in XRR measurements. Therefore, reducing the interface interdi�usion by
choosing ideal parameters,the coupling strength can be doubled to 2 mJ/m 2. These
results demonstrate,that the preparation of strongly coupledFe/Si/F e structures can
be transferred from MBE to ion beam sputtering representing a deposition method
preferably usedin industry.
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Kapitel 1

Einleitung

Zur Deposition dünner Schichten gibt eseineVielzahl unterschiedlicher Beschichtungs-
methoden. Der Anwendungsbereich entscheidet, welches dieser Verfahren zu wählen
ist. Im Bereich der Magnetoelektronik haben sich zwei Techniken aus der PVD (Phy-
sical Vapour Deposition) etabliert: Die Molekularstrahl-Epitaxie (engl.: Molecular Be-
am Epitaxy, MBE ), bei der die Materialien zur Herstellung der Schichten verdampft
werden,und das Sputterverfahren(engl.: to sputter = zerstäuben), bei dem das Aus-
gangsmaterialdurch Ionenbeschusszerstäubt wird.

In der Grundlagenforschung werden die Schichten meist mit dem MBE-Verfahren
hergestellt, das ein sehr kontrolliertes, epitaktisches Wachstum mit scharfen
Grenz�ächen ermöglicht. Durch die hohe Schichtqualität wird in epitaktischen
Eisen/Silizium/Eisen(001)-Dreilagen-Schichtsystemeneinestarkeanitferromagnetische
Austauschkopplung gefunden.Gareev et al. zeigte, dass die Kopplungsstärke von
der Silizidbildung in diesenSystemenabhängt, wobei die antiferromagnetische Kopp-
lung für nominell reinesSilizium mit über 6 mJ/m 2 am stärksten ist [1]. Dreilagen-
schichtsystememit starker Zwischenschichtkopplung werden dabei aber nur auf einer
GaAs/Ag(001)Pu�erschicht und nicht direkt auf dem GaAs(001)-Substraterreicht.

Gekoppelte Schichtsysteme�nden heutzutagein Festplatten Anwendung,epitaktische
Metall/Halbleiter-Systeme sind für zukünftige Projekte in der Spintronik, wie z. B.
dem Spin-Transistor interessant [2].
Da die MBE-DepositionsmethodeUHV1-Technik benötigt und dadurch vergleichsweise
teuer ist, �ndet sie in der Industrie keineAnwendung.Dort wird dasSputterverfahren
genutzt, daseinegroÿ�ächige,homogeneBeschichtung groÿerSubstratemit einerhohen
Beschichtungsratemiteinandervereint, wodurch ein groÿerDurchsatzgewährleistet ist.

Beim Sputtern haben die zerstäubtenTeilchen hohe kinetische Energien in der Grö-
ÿenordnung von 10 eV. Dies sorgt für einehoheOber�ächenmobilität der Partikel auf
dem Substrat, was ein Vorteil für das Wachstum von Einzelschichten ist. Im Fall von
Schichtsystemenkann sich die hohe Partikelenergiejedoch als Nachteil herausstellen,

1UHV = Ultra-Ho ch-Vakuum: Restgasdruck < 10¡ 9 mbar
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8 1. Einleitung

weil durch die hohe Energie beim Auftre�en auf die Schicht eine stärkere Durchmi-
schung an der Grenz�äche verursacht wird [3].

Mittels MBE-Technik konnte Waldr op et al. 1979erstmalsEisen auf GaAs epitak-
tisch abscheiden[4]. Bernstein et al. zeigte1992,dassepitaktischesWachstum direkt
auf GaAs auch durch Ionenstrahlsputtern möglich ist [5]. Von Sputterepitaxie durch
Magnetronsputtern wurde erstmals 1998von Kreuzer et al. berichtet [6]. Der Ein-
�uss der Sputterparameterauf dasepitaktische Wachstum der Eisen�lme ist hingegen
weitgehendunbekannt.

Bei denmeistenUntersuchungenan gesputtertenEisen/Silizium-Probenhandelt essich
um polykristalline Viellagen-Schichtsysteme[7�13]. Da dasWachstum der erstenLagen
nicht perfekt ist, dienendie zuerst auf dem Substrat abgeschiedenenLagenals Pu�er-
systemfür die nachfolgenddeponierten [14]. Nur wenigeVerö�entlichungenexistieren
über gesputterteDreilagensysteme,die antiferromagnetische Zwischenschichtkopplung
zeigen[15,16]. In [16] �ndet sich die bislangeinzigeArbeit über epitaktisch gesputterte
Eisen/Silizium/Eisen-Schichtsysteme auf MgO(001)-Substraten.Dort wird von einer
Kopplungsstärke von 1,2 mJ/m 2 berichtet.

Ziel dieser Arbeit ist es, durch einen geeignetenSatz an Sputterparametern gutes
epitaktisches Wachstum von Eisen auf GaAs(001)- und MgO(001)-Substratenzu er-
möglichen und dadurch Substrat(001)/Eisen/Silizium/Eisen Dreilagen-Schichtsysteme
mit antiferromagnetischer Austauschkopplung herzustellen und zu charakterisieren.
Ionenstrahlsputtern eignet für diese Art der Aufgabenstellung sehr gut, da die
Sputterparameterbei diesemVerfahrenin einemgroÿenParameterbereich unabhängig
voneinandervariiert werdenkönnen.

Meine Arbeit unterteilt sich daher in zwei Bereiche. Im ersten Teil wird der Ein�uss
der Sputterparameterauf dasepitaktische Wachstum von Eisenauf GaAs- und MgO-
Substratenuntersucht. Die Epitaxie wird durch Beugungniederenergetischer Elektro-
nen (LEED) festgestellt. Zur Untersuchung der magnetischen Eigenschaften dienen
Kerr-Magnetometrie (MOKE) und ferromagnetische Resonanz-Experimente (FMR),
ausdenensich die Koerzitivfelder bzw. Linienbreite desResonanzpeaksals Maÿ für die
Güte der Epitaxie auswerten lassen.Aus winkelabhängigenFMR-Messungenkönnen
weiterhin die Konstanten der kubischen und uniaxialen Anisotropie, sowie die Sätti-
gungsmagnetisierungermittelt werden. Die Topogra�e der Proben wird durch Ras-
terkraftmikroskopie (RKM), die Grenz�äche mit Röntgenkleinwinkelbeugung(XRR)
analysiert. Röntgenphotoemissionsspektren (XPS), die an einigen ausgewählten Pro-
ben aufgenommenwurden, liefern Aufschluss über die chemische Zusammensetzung
der gesputtertenSchichten.

Unter Berücksichtigung der ErgebnissedesEisenwachstumswerdenim zweitenTeil die-
ser Arbeit epitaktisch gesputterte Eisen/Silizium/Eisen-Dreilagenschichtsystemeher-
gestellt und charakterisiert. Für eine starke Kopplung, wie sie bei MBE-deponierten
Schichten gefundenwird, ist nicht nur Epitaxie, sondernauch eine glatte, scharf de�-
nierte Grenz�äche zwischen Eisenund Silizium notwendig.
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Da die gesputtertenPartikel hohekinetische Energienbesitzen,ist einestarke Durch-
mischung an der Grenz�äche zu erwarten. Durch Variation der Sputterparameterwird
die Energieder Teilchenverändert,alsodie Durchmischung der Schichten an der Grenz-
�äche beein�usst. Aufgrund der unterschiedlichen optischen Konstanten von Eisen
und Silizium im Röntgenbereich, lässt sich durch XRR-Messungendie Eisen/Silizium
Grenz�äche untersuchen und der Ein�uss der Sputterparameterauf die Grenz�ächen-
di�usion, damit der Kopplung studieren.
Es wird sich zeigen, dass ein optimaler Parametersatz zum erfolgreichen Depo-
nieren von epitaktisch gesputterten MgO(001)/Fe/Si/F e- und GaAs(001)/Fe/Si/F e-
Dreilagenschichtsystemenmit starker antiferromagnetischer Austauschkopplung führt.



Kapitel 2

Experimentelle Grundlagen

2.1 Depositionsmetho den

2.1.1 Molekularstrahlepitaxie

Es werdenhier nur kurz die wesentlichen Merkmale der MBE-Beschichtung angeführt,
ohne Anspruch auf Vollständigkeit. Eine Ausführliche Beschreibung des Verfahrens
�ndet sich zum Beispiel in [17,18].
Um mittels MBE dünneSchichten zu deponieren,wird dasAusgangsmaterialthermisch
verdampft. Durch gleichzeitigesVerdampfenunterschiedlicher Materialien lassensich
Legierungenin beliebigerKonzentration herstellen.TypischeBeschichtungsratenliegen
im Bereich wenigeÅ pro Minute. Um die Verschmutzung der wachsendenSchichten zu
minimierenund dadurch epitaktischesWachstum zu ermöglichenist Ultrahochvakuum1

(UHV) unumgänglich. Auch währenddesBeschichtungsprozessessteigt der Druck nicht
über 10¡ 9 mbar, d.h. die freieWeglängeder verdampftenTeilchenbeträgt einigeMeter.
Der geringe Prozessdruck ermöglicht es, das Wachstum der Schichten mit RHEED
(Re�ection High Energy Electron Di�raction) in situ zu untersuchen. Damit lassen
sich Aussagenüber Schichtrauigkeit und Art des Wachstums tre�en, bzw. kann die
Deposition kontrolliert nach einer vollen bzw. halben Monolagebeendenwerden.
Die Energieverteilung der verdampftenPartikel ist sehrschmal und liegt im Bereich von
einigenZehntel eV (sieheAbbildung 2.1). Die Ober�ächenmobilität der Partikel ist bei
diesenniedrigenEnergiensehrgering, weshalbohnezusätzlichesHeizendesSubstrats
kein geschlossenerFilm erwartet wird � man spricht von säulenartigemWachstum.
Andererseitskann die geringeTeilchenenergiebei der Herstellungvon Schichtsystemen
von Vorteil sein, da nur sehr wenig Durchmischung an den Grenz�ächen statt�ndet,
d.h. scharfe, atomar glatte Grenz�ächen entstehen können.

1Restgasdruck im Rezipienten < 10¡ 9 mbar
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2.1 Depositionsmethoden 11

2.1.2 Sputterprozess

Nach dem Evakuierender Prozesskammerwird ein Inertgas (meist Argon) eingelassen
und bei einem Druck von ca. 1 £ 10¡ 2 mbar eine Gasentladung (Plasma) gezündet.
Die Ionen diesesPlasmas,das auÿerdemnoch Elektronen sowie neutrale Atome und
Moleküle beinhaltet, werdenauf dasAusgangsmaterial(Target) beschleunigt. Je nach
Wahl der Sputterparameter(Gasdruck, Beschleunigungsspannung, etc.) liegt die Ener-
gie der Ionen zwischen einigen10 bis einigen100 eV und ist damit viel gröÿer als die
Bindungsenergieder Atome im Festkörper. Beim Auftre�en der Ionen auf das Tar-
get wird deren Energie auf die Targetatomeüber eine Stoÿkaskade abgegeben (siehe
Abbildung 2.1). Einige Atome an der Ober�äche des Targets können dadurch genug
Energie aufnehmenum den Atomverbund zu verlassen.Sie bilden dort, wo sie sich
niederschlagen, eine dünne Schicht, so auch auf dem Substrat. Die Energieverteilung
der gesputtertenTeilchen folgt einer Maxwell -Verteilung (sieheAbbildung 2.1) mit
einer mittleren Energie im Bereich von 5 eV. Auÿer den Targetatomenwerden auch
Sekundärelektronenund Photonenerzeugt,wie in Abbildung 2.2 dargestellt.

Eine wichtige Gröÿebeim Sputtern ist die Sputterausbeute(engl.: Sputteryield) Y. Sie
ist de�niert als

Y =
Anzahl herausgelÄoster Targetatome

Anzahl auftre®enderIonen

und hängt von der Energieund dem Einfallswinkel der Gasionen,sowie dem Massen-
verhältnis von Ion und Targetatom ab.
Die Ober�ächen-BindungsenergieEB verschiedener Materialien liegt typischerweise
bei 4 bis 8 eV. Um den Sputterprozesszu starten ist eineMindestenergievon E thr esh ¼
4 EB nötig [19]. Unterhalb dieser Energie kommt es zu Atomversetzungenan der
Targetober�äche, zur Anlagerungvon Ionen an der Ober�äche oder zur Re�exion der
Ionen. Oberhalb von E thr esh steigt die Sputterausbeute bis zu einemMaximalwert bei
einer Ionenenergievon etwa 104 eV an und sinkt bei noch höherenEnergien wegen
zunehmenderEindringtiefe der Ionen und Ionenimplantation wieder ab [20].
Ähnlich verhält sich die Sputterausbeute als Funktion des Einfallswinkels der Ionen.
Bei kleinen Winkeln zwischen Targetober�äche und Einfallsrichtung �ndet man
niedrige Sputterausbeuten wegen hoher Ionenre�exion. Die Ausbeute steigt mit
zunehmendemWinkel bis etwa 70± an und fällt für senkrechten Einfall (90±) wieder
ab [20].

2.1.3 Katho den-Sputtern

Die einfachste Art um ein Material zu zerstäuben, ist in Abbildung 2.2 gezeigt. In
einemevakuierten Rezipienten wird in dem ca. 5 cm breiten Spalt zwischen zwei me-
tallischen Platten eine Gasentladung gezündetund eine Spannung von einigen 100V
angelegt.Die auf negativem Potential liegendePlatte fungiert als Target: die positiven
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Ion

Abbildung 2.1: Links: Geschwindigkeitsverteilung (Energieverteilung) verdampfter und ge-
sputterter Cu-Atome (aus[21]). Beim SputterprozesskönnenPartik el hoherEnergieentstehen,
hier: ¼ 33eV. Nach [22] wird durch Verändern der Beschleunigungsspannung das Maximum
der Kurv e nur entlang der Ordinate verschoben, d.h. die Anzahl der herausgelöstenParti-
kel, somit auch die Zahl der hochenergetischen ändert sich, nicht jedoch die mittlere Energie.
Rechts: Stoÿprozessebeim Sputtern. Um ein Atom ausdemFestkörperverbund herauszuschla-
gen sind mehrereStöÿe nötig [23].

Gasionenwerden auf sie beschleunigt und lösenAtome und Sekundärelektronen,die
zur Plasmaerhaltungnötig sind, ausdem Material heraus.Vor die positive Platte wird
ein Substrat gebracht, worauf sich die herausgelöstenTargeatomeals dünne Schicht
niederschlagen.
DiesesGleichstrom-Sputterverfahren(engl.: DC sputtering) funktioniert nur bei elek-
trisch leitendenTargets.Halbleitendeund isolierendeMaterialien ladensich durch den
Beschussmit positiven Ionen auf. Es entsteht eine positive Raumladungum das Tar-
get, die ein weiteresSputtern verhindert. Solche Materialen lassensich unter anderem
mit der HochfrequenzSputtertechnik (engl.: HF sputtering) zerstäuben. Hierbei wird
über einenKondensatoram Target einehochfrequente Wechselspannung eingekoppelt
(t ypisch: f = 13:56 MHz). Am geerdetetenSubstrathalter könnendie Ladungenab�ie-
ÿen, während diesdurch das isolierendeTarget (bzw. durch den Kondensatorim Falle
einesmetallischen Targets) verhindert wird. Durch unterschiedliche Beweglichkeiten
der Ionen und Elektronen im Plasma erreichen in einer positiven Halbperiode mehr
Elektronen die positive Elektrode, als Ionen die negative Elektrode. Es bildet sich also
zwischen Plasmaund Target eine Biasspannung aus, die dafür sorgt, dassdas Target
auf negativem Potential liegt und der Sputterprozessnicht erlischt.

Um die Gasentladung auch bei niedrigemGasdruck stabil zu halten, bzw. die Sputter-
rate (= Zuwachs der Schichtdicke pro Zeit) zu erhöhen,könnenbeideVerfahrendurch
ein zusätzlichesMagnetfeld optimiert werden. Im einfachsten Fall werdenPermanent-
magnetehinter dem Target derart angeordnet,dassdie Magnetfeldlinien direkt über
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Abbildung 2.2: SchemaeinerDC-Sputteranordnung und der unter Ionenbeschussfreigesetz-
ten Teilchen (nach [20]).

der Targetober�äche radial vom Targetzentrum aus verlaufen. Die Lorentz- Kraft
~FL = e~v£ ~B zwingt die geladenenTeilchenauf Kreisbahnennaheder Targetober�äche.
Da die Elektronen und Ionen nun einen längerenWeg bis zur Elektrode zurücklegen,
kommt es vermehrt zu Ionisationsprozessen:Es bildet sich ein hell leuchtender Plas-
maring über der Targetober�äche aus. Durch die stärkere Ionisation des Gasessind
mehr Ionen am Sputterprozessbeteiligt, weshalbdie Sputterrate mit Magnetfeld bei
sonstgleichen Parameterngröÿer ist. Andererseitskann argumentiert werden,dassder
Prozessgasdruck, alsodie Anzahl der Gasatome,wegender e�zien teren Ionisation des
Gasesgesenktwerden kann. Zudem ist die Sputterausbeute dadurch erhöht, da die
Ionen durch die Ablenkung im Magnetfeld nicht mehr senkrecht, sondernunter einem
�acherenWinkel auf die Ober�äche tre�en [20].

Bei den genannten Sputter-Verfahren ist das Substrat in direktem Kontakt mit der
Gasentladung, da es sich vor der positiven Elektrode be�ndet (sieheAbbildung 2.2).
Dies kann sich negativ auf dasSchichtwachstum auswirken, da hochenergetische Ionen
auf das Substrat tre�en [24], und sich die Temperatur am Substratort stark erhöht.
Darüber hinausist bei diesenSputterverfahrenim allgemeinenein Sputtergasdruck von
5 £ 10¡ 3 mbar nötig um das Plasma stabil zu halten. Das Substrat wird somit auch
von den neutralen GasatomendesSputtergasesgetro�en, die zu einemgewissenMaÿ
in die Schicht eingebaut werden [22]. Je nach Verunreinigungsgraddes Prozessgases
sind auch Verschmutzungen durch dieseRestgasatomedenkbar. Abhilfe scha�t hier
das Ionenstrahlsputtern.
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2.1.4 Ionenstrahl-Sputtern

Das Ionenstrahl-Sputtern zeichnet sich vor allem dadurch aus, dassder Ort der Plas-
maerzeugungräumlich von Target und Substrat getrennt ist. Es wird in der sogenann-
ten Ionenkanoneoder Ionenquelle(sieheAbbildung 2.3) gezündet.Über ein Gittersys-
tem werdendie Ionen aus der Quelle extrahiert und auf das Target beschleunigt, wie
schematisch in Abbildung 2.4 zu sehenist. Dadurch ergeben sich mehrereVorteile:

² Die Wahl der Sputterparameterist in einemgroÿenParameterbereich weitgehend
unabhängigvoneinandermöglich (sieheKapitel 2.1.5,Seite18).

² Das Substrat ist nicht den hochenergetischen Teilchen desPlasmasausgesetzt.

² Die Substrattemperatur und damit Wachstumseigenschaften der Schicht lassen
sich besserkontrollieren.

² Der Prozessgasdruck am Substrat und Target ist mindestenseineGröÿenordnung
niedriger als in der Ionenquelle(typisch 10¡ 4 mbar in der Prozesskammer). Dies
reduziert Verunreinigungender Schicht mit dem Sputtergas, bzw. durch Rest-
gasatomeim Sputtergas.

² Durch dengeringerenGasdruck habendie gesputtertenTeilcheneinegröÿerefreie
Weglänge,d.h. einehöheremittlere Energieund somit einegröÿereOber�ächen-
mobilität beim Auftre�en auf dasSubstrat.

² Es könnenbeliebigeTargetmaterialienunabhängigvon ihren elektrisch leitenden
Eigenschaften verwendet werden.Auch Targets in Pulverform sind denkbar.

Man unterscheidet zwei Arten von Ionenstrahl-Sputtern: das Primäre oder Direkte
Ionenstrahl-Sputtern(engl.:Primary Ion Beam Desposition, PIBD ) und dasSekundäre
Ionenstrahl-Sputtern (engl.: Secondary Ion Beam Deposition, SIBD):

Beim PIBD-Verfahren wird kein Plasma in der Ionenquellegezündet,sonderndas zu
deponierendeMaterial wird dort verdampft. Die evaporierten Neutralteilchen werden
durch Elektronenbeschussionisiert und über ein Gitter- und Kondensator-Systembe-
schleunigt, energieselektiertund schlieÿlich auf das Substrat geleitet. Eine genauere
Beschreibung desVerfahrenssowie Hinweisezu Experimenten �ndet sich in [25].

Ionenstrahl-Sputteranlage

In meiner Arbeit wird das SekundäreIonenstrahl-Sputtern verwendet, das allgemein
kurz Ionenstrahl-Sputtern genannt wird. Je nach Erzeugungdes Plasmasin der Io-
nenquelleunterscheidet man den Quellentyp. Bei der Kaufmannquelle [26] wird das
Plasmain einer Kondensatoranordnung (ähnlich Abbildung 2.2) durch Unterstützung
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Abbildung 2.3: Aufbau der HF-Ionenkanone.
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Abbildung 2.4: Links: Energieschema.Die Energieder Argonionen hängt nur von Ubeam ab.
Rechts: Schema des Ionenstrahlsputterns. Der Ionenstrahl wird aus der Plasmakammer der
Kanone extrahiert und auf das Target gerichtet. Die Temperatur des Substrates wird nicht
durch das Plasma beein�usst und kann kontrolliert eingestellt werden. Nach [27]
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einesFilaments gezündetund aufrecht erhalten. Nachteil diesesQuellentypessind kur-
zeStandzeitenwegenFilamentwechselund Verschmutzung der Schichten durch starke
Abnutzung desExtraktionsgitters.
Die in dieserArbeit benutzten HF2- bzw. ECR3-Quellen arbeiten ohneFilament. Die
zum Aufrechterhalten desPlasmasnötige Energiewird über eineHF-Spule,bzw. Mir-
krowellenantenne in die Plasmakammer geführt.

Mit Unterstützung einesNeutralisatorskönnenauch isolierendeTargetsgesputtertwer-
den. Im einfachsten Fall handelt essich bei einemNeutralisator um ein Filament nahe
des Targets, das beim Glühen Elektronen emittiert. Lädt sich das Target durch den
Beschuss mit Ionen positiv auf, werden die Elektronen von dem positiven Potential
angezogenund neutralisierenes.
Eine elegantere Art der Targetneutralisation, wie sie auch an der verwendetenAnlage
benutzt wird, besteht in der Ausnutzung der Elektronen desPlasmas.Eine Elektronik,
der sogenannte Beam Switch, kehrt die Spannung am Beschleunigungsgitterder Ionen-
kanoneperiodisch mit einer wählbarenFrequenzim kHz-Bereich um, sodassfür diese
Zeit aus dem Plasma die Elektronen statt der Ionen extrahiert und auf das Target
beschleunigt werden. Der Ionenstrahl wird also nicht mehr kontinuierlich betrieben,
sondernmit Frequenzenvon 0,5bis 20 kHz gepulst.Auÿer der Frequenzlässtsich noch
das Pulslängenverhältnis (das Verhältnis von Ionen- zu Elektronen-Extraktionszeit)
wählen.Darüber hinausist esmöglich denBeamSwitch auch ohneElektronenemission
zu betreiben und nur dasPulsendesStrahls zu nutzen. Dadurch kann die Sputterrate
bei sonst �xen Sputterparameternreduziert werden(sieheAbschnitt 2.1.5,Seite18).

Um dasWachstum der Schicht zusätzlich beein�ussenzu können,besteht die Möglich-
keit eine zweite, auf das Substrat gerichtete Ionenquelle(Assistquelle) zu betreiben.
Man spricht dann vom Ionenstrahl gestütztenSputtern (engl.: Ion Beam Assisted De-
position, IBAD ), wie in Abbildung 2.5 dargestellt. Die Energie der auf das Substrat
tre�enden Ionen sollte dabei unterhalb der SchwellenergieE thr esh liegen,damit die de-
ponierte Schicht nicht abgetragenwird (sieheAbbildung 2.7, Seite19). Die zugeführte
Energiesorgt für gröÿereMobilität der ankommendenTargetatomeauf der Substrato-
ber�äche,wodurch ein dichteresSchichtwachstum beobachtet wird. Durch Verwendung
von reaktiven Gasenwie Sauersto� oder Sticksto�, kann eine chemische Veränderung
(Oxidation, Nitrierung) der wachsendenSchicht erreicht werden[28].

Darüber hinaus kann die Assistquellezur Vorbehandlung des Substratesvor der ei-
gentlichen Deposition der Schicht benutzt werden,um Verschmutzungenauf der Sub-
stratober�äche (Oxide, Wasser)zu entfernen und die Ober�äche zu glätten [29].

Abbildung 2.6 zeigt denAufbau der verwendetenAnlage.Siewurde bereits in [28] vor-
gestellt und charakterisiert. Während meiner Arbeit erfolgten Aufbau und Inbetrieb-
nahmeder Analyse-und LEED-Kammer, sowie der Austausch der ECR-Sputterquelle
durch eineHF-Quelle.

2Hochfrequenz,engl.: High Frequency
3Elektron-Zyklotron-Resonanz, engl.: Electron Cyclotron Resonance
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Abbildung 2.5: Schema desIonenstrahl gestützten Sputterns.
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Abbildung 2.6: Ionenstrahlsputteranlagevon oben.
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2.1.5 Sputterparameter

In diesemKapitel werdendie Sputterparameterder Ionenquelleund ihre Abhängigkei-
ten voneinandererläutert. Um die Sputterquellezu betreibenmüssenGasdruck, Beam-
spannung Ubeam, Beschleunigungsspannung Uacc und HF-Leistung in einemoptimalen
Parameterbereich aufeinanderabgestimmt werden. In einem gewissenParameterfeld
sind die Gröÿenunabhängigvoneinanderwählbar, waseinehoheFlexibilität darstellt.
Jedoch führt eine starke Fehleinstellung(z.B. hoher Gasdruck bei hoher Beamspan-
nung) zum Erlöschen desPlasmasin der Ionenquelleoder zu erhöhtem Verschleiÿ der
Graphitgitter.

Beamspann ung Über die Beamspannung Ubeam wird der BeamstromI beam, (die An-
zahl der Ionen, die in einer bestimmten Zeit von der Quelle emittiert werden)
und die Energieder Argonionen festgelegt.Beide Gröÿen, Ionenenergieund Be-
amstrom beein�ussendie Sputterrate. Um die Änderung der Rate allein auf die
Energieder Argonionenzurückzuführen,mussI beam bei Variation der Beamspan-
nung konstant gehaltenwerden(sieheAbbildung 2.7).
Der Beamstrom kann auÿerdemdurch Variation der Beschleunigungsspannung
Uacc schwach beein�usst werden.Eine Erhöhung von Uacc führt zu einemgröÿeren
Beamstrom. Uacc dient in erster Linie zum optimalen Einstellen der Ionen�ug-
bahn durch dasGittersystem: Durch seineVariation wird die Anzahl der auf das
Gitter tre�enden Ionen (I acc) bestmöglich, d.h. auf < 1 mA reduziert.
Der Beamstromkann durch PulsendesIonenstrahlsstark reduziert werden.
Eine Änderung der Ionenenergiehat nur einengeringenEin�uss auf die Energie-
verteilung der gesputtertenTargetatome.Lediglich die SputterausbeuteS, somit
die Sputterrate wird verändert (sieheAbbildung 2.1, links).

Gasdruc k Der Druck des Sputtergasesbestimmt die mittlere freie Weglänge¸ der
Partikel, d.h. auch die der gesputtertenTargetatome.Damit lässt sich die Ener-
gieverteilung der Teilchen durch den Gasdruck variieren: Im Bereich 1 £ 10¡ 4

mbar beträgt ¸ etwa 15 cm, was dem Abstand von Substrat und Target ent-
spricht. Die Targetatomeerreichen dasSubstrat nahezuungehindert.
Bei einemDruck der Gröÿenordnung 1£ 10¡ 3 mbar stoÿendie Partikel wesentlich
häu�ger, da die mittlere freie Weglängeder Teilchen nur noch 5 cm beträgt.
Mit zunehmendenDruck werden die Partikel thermalisiert. Rechnungen für ge-
sputterte Cu-Atome zeigen, dass die Energieverteilung der Atome bei einem
Druck von ¼ 10 mbar in einemAbstand von 6 cm keinehochenergetischen Teil-
chen (> 5 eV) mehr aufweist [30].

Das Argongaskann auf zwei unterschiedlichen Wegenin die Prozesskammer ge-
langen:

² Wird der Gasdruck über die Gaszuleitungder Quelle verändert, so ändert
sich die Anzahl der Atome, die in der Plasmakammer ionisiert werden.Er-
höht man denDruck, werdenmehr Atome ionisiert, weshalbder Beamstrom
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Abbildung 2.7: Dauer der Beschichtung von 1 Å Fe auf dem Schwingquarz als Funktion der
Beamspannung Ubeam, ausgehendvon einem Standardwert von 750 V. Durch Angleichen der
Beschleunigungsspannung Uacc wird zum einen der Ionenstrom I beam konstant gehalten, d.h.
estri�t die gleiche Anzahl von Ionen auf dasTarget. Eine Änderung der Rate kann somit auf
die Änderung der Ionenenergiezurückgeführt werden.Auÿerdemreduziert dasAngleichenvon
Uacc den Beschleunigungsstromauf null, ein nicht messbarerAnteil der Ionen tri�t auf das
Schirm-, bzw. Beschleunigungsgitter. Deutlich ist die Abnahme der Sputterrate (=Zunahme
der Dauer für 1 Å Schichtdickenzuwachs) im Bereich niedriger Beamspannungenunter 150V
zu sehen.Bei diesenEnergienbewegt man sich naheder SchwellenenergieUtr esh, die mindes-
tens nötig ist um den Sputterprozesszu starten (siehe Kapitel 2.1.2). Die Assistquelle wird
typischerweisebei niedrigen Beamspannung (UB eam . 100V) betrieben um ein Absputtern
der aufgebrachten Schicht zu unterbinden.

und dadurch die Sputterrate steigt. Um I B eam zu reduzieren,kann wie eben
beschriebenUB eam reduziert werden.Ist dieswegender Prozessführungnicht
möglich, kann der Ionenstrahl gepulst werden. Weiterhin ist durch Verrin-
gern der eingestrahltenHF-Leistung die E�zienz desIonisierensin der Io-
nenquellereduziert.

² Durch Benutzung eines weiteren Gaseinlasses,kann der Prozesskammer-
druck erhöht werden, ohne dasszusätzlich Gasatomein den Plasmaraum
der Quelle gelangen.Die eingestelltenQuellenparameterändern sich dabei
nicht, wohl aber ¸ , d.h. die Partikelenergie.

Je nach Parametersatz ist zu entscheiden, auf welchem Weg das Gas in die
Kammer eingelassenwird: Sowerdenz. B. bei niedrigenBeamspannungenmehr
Gasatomezum Aufrechterhalten desPlasmasgebraucht alsbei hohenBeamspan-
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nungen.Dort ist niedriger Gasdruck nötig, um elektrische Überschlägezwischen
den Graphitgittern und parasitäre Plasmenzu unterbinden. Dieseführen zu er-
höhter Abnutzung, d.h. Zerstörungder Gitter, sowie zu einer erhöhten Kontami-
nation bei der Beschichtung (sieheAnhang, Seite88).

Target wink el Der Ionenstrahl hat eineMindestbreite von 40 mm, gegeben durch den
Gittersatz. Da sich die positiven Ionengegenseitigabstoÿen,divergiert der Strahl
zusätzlich. Es wird eineAufweitung mit einemHalbwinkel von etwa 7± angenom-
men[31].Bei einemSputterwinkel von 50± tri�t der Ionenstrahlzu einemGroÿteil
auf das Target (sieheAbbildung 4.18, Seite 61). Bei Verringerung des Winkels
schieÿt der Ionenstrahl deutlich am Target vorbei, was zu einer merklichen Ver-
unreinigungender Schichten führt (Abbildung 4.20,Seite63).

Substrattemp eratur

Bedingt durch die Konstruktion desSubstrathalterskann die Temperatur nicht direkt
am Substrat gemessenwerden(sieheAbbildung 2.8). Das Thermoelement zur Tempe-
raturregelungbe�ndet sich an einemKühltank, der über einenGraphit-Heizer von der
Rückseiteher geheiztwird. ZwischenSubstrat und der am Kühltank angebrachten Me-
tallplatte ist ein Spalt von ca.2 mm Breite, d.h. esgibt keinendirekten Wärmekontakt
zum Substrat. Die an der Platte gemesseneTemperatur stimmt deshalbnicht mit der
Substrattemperatur überein. Mit einem zusätzlichen Thermoelement am Substratort
(siehe Abbildung 2.9) wird deshalb zunächst eine Kalibrierungskurve aufgenommen
(Abbildung 2.10). So kann später die während der Deposition angelegteTemperatur
bestimmt werden. Um die Wärme möglichst gut zum Substratort zu leiten wird He-
lium als Transfergasin den Spalt eingelassen.Die dadurch hervorgerufeneErhöhung
desDruckes in der Prozesskammer auf 2,5£ 10¡ 5 mbar kann gegenüber dem Sputter-
gasdruck von mindestens2£ 10¡ 4 mbar vernachlässigt werden.
Die Temperatur steigt am Substratort wesentlich langsameralsan der Metallplatte. So
stabilisiert sich die Temperatur am Substrat erst nach etwa einer Stunde,währenddie
Metallplatte schon nach einigenMinuten die vorgewählte Temperatur erreicht. Dabei
weichen vorgewählte und erreichte Temperatur deutlich voneinanderab (sieheAbbil-
dung 2.10).
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Abbildung 2.8: Aufbau desSubstrathalters.Die vom Thermoelement gemesseneTemperatur
entspricht nicht der am Substrat anliegenden.

100mm
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Abbildung 2.9: Edelstahl-Schablone in Form eines4-Zoll Wafers, der die maximale Sub-
stratgröÿe darstellt. Die vier Aussparungenkönnen mit 10 £ 10 mm2 groÿen Proben belegt
werden.Während der Deposition sorgt eineRotation desProbenhalters(1-10U/min) um sein
Zentrum (schwarzesKreuz in der Mitte) für eine homogeneBeschichtung auf allen vier Sub-
stratplätzen. Zur Kalibirierung der Substrattemperatur wird eine der Positionen mit einem
Edelstahlblech belegt, an dem ein Thermoelement befestigt ist. Die anderendrei Plätze sind
mit Substraten belegt um ein schnellesEntweichen desHeliums zu verhindern.
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Abbildung 2.10: Heizverhalten desSubstrathalters. Links: Die am ReglereingestellteTem-
peratur von 300±C wird an der Metallplatte bereits nach etwa 5 Minuten erreicht und ist nach
12 Minuten stabil. Die Temperatur am Ort desSubstratessteigt hingegendeutlich langsamer
und ist erst nach etwa einer Stunde konstant. Die erreichte Temperatur liegt jedoch deut-
lich unterhalb der vorgewählten. Rechts: Vergleich zwischen am Regler gewählter und nach
einer Stunde am Substratort erreichter Temperatur. Während sich die Messpunkteab 150±C
sehrgut mit einemlineare Fit verbinden lassen,ist diesbeim Raumtemperaturwert nicht der
Fall. Für Temperaturen unter 150±C werden deshalb die Werte aus einer zweiten linearen
Kurv enapassungzwischen 25±C und 150±C entnommen.

2.2 Analysemetho den

2.2.1 Beugung niederenergetisc her Elektronen: LEED

Die Beugungniederenergetischer Elektronen (engl.:Low Energy Electron Di�r action)
ist eine der wichtigsten Methoden zur Untersuchung von einkristallinen Ober�ächen-
strukturen. Bei Energienvon 20 bis 500 eV besitzenElektronen gemäÿder de Br o-
glie -Beziehung

¸ =
h

p
2meE

(2.1)

eine Wellenlänge im Bereich der Gitterk onstanten4 von Kristallen von einigen
Ångström. Auÿerdem liegt die mittlere freie Weglängeder Elektronen im Festkörper
bei diesenEnergien bei wenigenMonolagen.Die LEED-Spektroskopie ist somit eine
ober�ächensensitive Messmethode.

Aus einerElektronenkanonewerdenElektronen senkrecht auf die Probenober�äche fo-
kussiert. Die elastisch rückgestreutenElektronen werdendurch ein Gittersystem ener-
gieselektiertund auf einenLeuchtschirm beschleunigt. Dasauf demSchirm entstehende
Punktmuster ist ein direktesAbbild desreziprokenRaumes,dessenGitterpunkte durch
den Symmetriebruch an der Ober�äche zu Stäben entartet sind. LEED-Spots auf dem

4Die de Br oglie -Wellenlängevon Elektronen mit 100 eV Energie beträgt 1,2 Å.
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Leuchtschirm entstehen dort, wo die Stäbe die Ewaldkugel durchstoÿen(sieheAb-
bildung 2.11).
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Abbildung 2.11: Skizze zur Enstehung der LEED-Beugungsbilder. Links ist das LEED-
Systemdargestellt. Dasauf dem Leuchtschirm entstehendePunktmuster wird mit einerCCD-
Kamera aufgenommen.Die rechte Seite zeigt die entsprechende Ewald- Konstruktion [32].

Eine qualitativ e Aussageüber die Güte der Schicht lässt sich auch ohneAuswertung,
allein durch den optischen Eindruck desLEED-Bildes tre�en: Scharfe, runde LEED-
Spots signalisiereneinegute Qualität, breite Spots deuten auf eineschlechte Qualität
desKristallgitters hin. ZusätzlicheBeugungsre�exegebenAufschlussüber Rekonstruk-
tionen an der Ober�äche

Die LEED-Messungenwerdenin dervorliegendenArbeit ausschlieÿlich zumVeri�zieren
des epitaktischen Wachstums genutzt. Die schärfe der Beugungsre�exeliefert dabei
einenerstenHinweis auf die Qualität der Schichten.

2.2.2 Röntgenbeugung: XRD und XRR

Röntgenbeugung5 zählt zu den Standarduntersuchungsmethoden,um die Struktur von
Proben zu analysieren.Dazu wird Röntgenlicht unter einemWinkel µein bezüglich der
Ober�äche auf die Probe gestrahlt und die Intensität des re�ektierten Lichts unter
einemWinkel µaus detektiert (sieheAbbildung 2.12). Je nach Fragestellungder Unter-
suchung wird eineentsprechendeGeometriefür Ein- und Ausfallswinkel gewählt. Eine
ausführliche Übersicht über Streumethoden zur Untersuchung von Schichtsystemenist
in [33�35] zu �nden. Im folgendensind die wesentlichen Grundzügeder Methode er-
läutert.

Die Sensitivität der Messmethode im Ortsraum ist durch die GröÿedesWellenzahlvek-
torübertrages~q bestimmt, der sich ausder Di�erenz deseinfallendenWellenzahlvektors
~ki und desgestreutenWellenzahlvektors ~kf errechnet (~q = ~kf ¡ ~ki ).

5engl.: X-ray di�r action, XRD
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Für atomareAu�ösung mussder Wellenzahlvektorübertrag im Bereich der interatoma-
ren Abstände liegen(j~qj ¼ 1Å¡ 1), wasbei bei groÿenEinfallswinkeln gegeben ist. Aus
der Winkelposition der Bra gg- Re�exe einesSpektrums lässt sich ein Netzebenenab-
stand d im Kristalls über m¸ = 2sin(µein )=d ermitteln. ¸ ist hierbei die Wellenlänge
desLichts und m die Beugungsordnung.

A

B

C

D

qein

qtrans

qaus

speculardiffuse

dn1

vacuum

substrate

Abbildung 2.12: Schemader Röntgenre�ektometrie am Beispiel einer Einzelschicht mit Di-
cked und Brechungsindexn1. Der Gangunterschied ¢ der beidenspekulär gestreutenStrahlen
beträgt: ¢ = (AB + B C)n1 ¡ AD und hängt vom Einfallswinkel µein ab [33].

Bei streifendemLichteinfall (t ypischerweiseµein < 5±) nennt man das Messverfahren
Röntgen-Re�ektometrie6. Hierbei ist nicht die atomareStruktur der Probe sichtbar, da
j~qj ¿ 1Å¡ 1. Stattdessenlassensich Aussagenüber Schichtdicke und Grenz�ächen der
Probe machen.
Bei der Re�ektometrie unterscheidet man grundsätzlich zwischenspekulärerund di�u-
serStreuung.Für den spekulärenFall gilt die Bedingungµein ´ µaus (sieheAbbildung
2.12). ~q hat dann nur einen Betrag senkrecht zur Schichtebene. Die Intensität I des
re�ektierten Lichts oszilliert als Funktion desEinfallswinkelsµein . Ursache sind Interfe-
renzender an denGrenz�ächenre�ektierten Strahlen:An jederGrenz�ächeim Schicht-
system wird der einfallende Strahl in einen re�ektierten und einen transmittierten
Anteil aufgespalten.Strahlen, die die Probenober�äche verlassen,haben einen Gang-
unterschied zueinander,der vom Einfallswinkel abhängt. Die Oszillationsperioden sind
ein direktes Maÿ für die im Schichtsystem vorkommendenSchichtdicken. Die kleinste
Periode entspricht dabei der Gesamtschichtdicke der Probe.
Aus einer solchen Intensitätsmessunglassen sich auÿerdem Rückschlüsse auf die
Schichtrauigkeit über ein Brechungsindexpro�l in Richtung der Probennormalen
(z¡ Richtung) der Schicht ziehen(sieheAbbildung 2.13). In einem einfachen Modell
nimmt man an, dasssich die Höhenkoordinate z über der Grenz�äche durch eine Zu-
fallsverteilung um einemittlere Lage ¹z der nominell glatten Grenzschicht beschreiben
lässt. Diesesgauÿförmige Höhenpro�l kann dann in ein Brechungsindexpro�l über-
setzt werden.Die Grenz�ächezweierMaterialen lässtsich alskontinuierlicheÄnderung
desBrechungsindexbeschreiben. Dabei ist eine Unterscheidung zwischen einer rauen

6engl.: X-ray re�ectivity, XRR
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Grenz�äche und Interdi�usion an der Grenz�äche schwierig. Durch die Rauigkeit einer
Grenz�ächekommt esvermehrt zu di�user Streuung,d.h. zu einerAbnahmeder speku-
lär gestreutenInstensität. Informationen über lateraleGröÿender Rauigkeitsstrukturen
sind nur durch Experimente mit di�user Streuungzugänglich, da ~q in diesemFall eine
Komponente parallel zur Schichtebenebesitzt.

n1

x

zz

n2

z

s

n(z)
z z

Abbildung 2.13: Schematische Darstellung der Granz�ächenrauigkeit ¾und die Änderung
desBrechungsindexals Funktion der z¡ Richtung [33].

Für die Re�ektometriemessungensteht ein Re�ektometer der Firma BRUKER im In-
stitut für StreumethodendesIFF zur Verfügung.Messungenbei groÿenEinfallswinkeln
wurden an einem4-Achsen-Di�raktometer der Firma Philips zusammenmit Herrn Dr.
P. Ehrhar t ausdemInstitut für elektrokeramischeMaterialien desIFF durchgeführt.
BeideGerätearbeiten mit einerCu-K® Anode(¸ = 1; 54Å). Die Messungenwurden in
spekulärer Geometriedurchgeführt, wobei die Röntgenröhre und der Detektor gleich-
zeitig bewegt werden.
Die Auswertung der Re�ektometrie-Spektren ist mit der zum Gerät geliefertenSoftwa-
re der Firma BRUKER möglich, die sowohl eineSimlutaion als auch ein An�tten der
Daten erlaubt. Als Fitparameter werdenSchichtdicken, derenGrenz�ächenrauigkeiten
und Dichte gewählt.

2.2.3 Rasterkraft-Mikrosk opie: RKM

Mit der Rasterkraft-Mikroskopie lässt sich die Ober�ächen-Topographie einer Probe
messen.Hierzu wird eineSpitze über die Probenober�äche gerastertund die Wechsel-
wirkung zwischen Spitzeund Ober�äche detektiert (sieheAbbildung 2.14).Es handelt
sich hauptsächlich um van-der-W aals -Kräfte, jedoch können auch Kapillarkräfte
durch einendünnen Wasser�lm auf der Probe zur Wechselwirkung beitragen. Die we-
nige Nanometer groÿe Spitze be�ndet sich am Ende einesetwa 100-200¹ m langen
Biegeelementes (engl.: cantilever) mit geringerFederkonstante D. Je nach Distanz zur
Ober�äche wirkt auf die Spitze eine Kraft K , die das Biegeelement um die Strecke
¢ z = K =D gemäÿ dem Hooke schen Gesetzauslenkt. Die Auslenkung ändert den
Strahlengangeinesam Biegeelement re�ektierten Laserstrahlsauf ein Photodioden-
feld. Über die Änderung des Di�erenzsignals der Photodioden kann die Auslenkung
der Spitze ermittelt werden.
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x-y Piezoelement , Oszillator

Photodioden
Laser

Abbildung 2.14: Prinzip der AFM-Messung: Eine Spitze wird ohneKontakt zur Ober�äche
über die Probe gerastert. Die Auslenkung des Biegeelementes kann durch die Änderung des
Photodiodensignalsbestimmt werden.

Es stehen unterschiedliche Betriebsmodi zur Verfügung: der Kontakt- und der kon-
taktfreie Modus. Im erstenFall wird die Spitze auf die Ober�äche mit einer konstan-
ten Kraft gedrückt und über die Ober�äche gerastert. Die in dieserArbeit gezeigten
AFM-Bilder sind im kontaktfreien Modusaufgenommenworden,d.h. dasBiegeelement
wird durch ein Piezoelement zu Schwingungenmit der Resonanzfrequenzangeregtund
im Abstand weniger Nanometer über die Probenober�äche geführt. Frei von exter-
nen Kräften, also in genügendemAbstand zur Probe hängt die Resonanzfrequenznur
von der Federkonstante desBiegeelementes ab. Verringert sich der Abstand zwischen
Spitze und Probenober�äche, ändernsich sowohl die Frequenzals auch die Amplitude
der Schwingung. Bei festgehaltenerFrequenzdes Biegeelementes ändert sich nur die
Amplitude der Schwingung als Funktion desAbstandesund liefert damit ein Maÿ für
die Wechselwirkungzwischen Probe und Spitze.Unter Verwendungder Amplitude als
Regelsignallässtsich durch Konstanthalten der Amplitude eineTopographieder Ober-
�äche erstellen.Bei idealenBedingungenkann mit der Rasterkraft-Mikroskopie sogar
atomareAu�ösung erreicht werden[36].

Ein häu�g verwendetesMaÿ für die Qualität der Ober�äche ist der Wert der RMS-
Rauigkeit ¾r ms (engl.: root mean square roughness). Siewird von der Messsoftware aus
den RohdateneinesBildes gemäÿ

¾r ms =
1
N

vu
u
t

NX

i =1

(zi ¡ ¹z)2 (2.2)
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berechnet. N ist die Anzahl der Messwerte, zi der i -te und ¹z der mittlere Höhenmess-
wert.

2.2.4 Röntgen-Photo elektronen-Sp ektrosk opie: XPS

Bei der Ober�ächenanlayse mit Röntgen-Photoelektronen-Spektroskopie7 wird die zu
untersuchende Probe monoenergetischer Röntgenstrahlung ausgesetzt,wodurch die
Elektronen der Probe angeregtwerden.In einemeinfachen Bild wird der Photoelektri-
scheE�ekt alsoptischeAnregungeinesgebundenenElektrons mit der Bindungsenergie
EB in einenEndzustandE f beschrieben. Liegt E f oberhalb desVakuumniveausEV ac,
kann das Photoelektron die Probe mit der kinetischen EnergieEK in verlassenund in
einemAnalysator detektiert werden(Abbildung 2.15). Ist die Anregungsenergie~! der
Photonenbekannt, gilt aufgrund der Energieerhaltung

EK in = ~! ¡ EB ¡ eÁs (2.3)

Durch Messen der kinetischen Energie EK in kann die Bindungsenergie EB der
Elektronen in der Probe bestimmt werden.Dabei ist eÁs die Austrittsarb eit desSpek-
trometers, eine Apparaturgröÿe des Analysators (typ. 3-4 eV). Die Bindungsenergie
EB ist die Energiedi�erenz zwischen Anfangszustand des Photoelektrons und der
FermienergieEF . Elektronen bei EF besitzeneine Bindungsenergievon EB ´ 0 eV.
Die Photonenenergiehängt von der verwendeten Röntgenkanone ab (z.B.: Mg K®:
1253,6eV; Al K®: 1486,6eV).

EF

EKin

EB

sample spectrometer

hw

ef S
ef

Abbildung 2.15: Energieschema bei der Photoemmisions-Spektroskopie.

Währenddie PhotoneneinigeMikrometer in dasMaterial eindringenkönnen,stammen
die Photoelektronenwegenihrer geringenfreienWeglängebei diesenEnergienauseiner

7X-ray photo electron spectroscopy, XPS
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Schicht der oberen MonolagendesFestkörpers. Für die einfachste Interpretation von
Photoelektronen-Emissionsspektren hat sich ein 3-Stufen-Modell bewährt, in dem der
Emissionsprozessin drei unabhängigeEinzelprozessezerlegt wird [37]:

1. Optische Anregung eines Elektrons durch ein Photon.

2. Transport desangeregtenElektrons zur Probenober�äche.

3. Übergang des Elektrons in das Vakuum nach Überwindung der Ober�ächen-
austrittsarbeit.

Im Rahmen meiner Arbeit habe ich die Röntgen-Photoelektronen-Spektroskopie da-
zu benutzt um Verunreinigungenund Zusammensetzungender Proben zu bestimmen.
Ursprünglich wurde die Messmethode dafür von Siegbahn entwickelt und als Elec-
tron Spectroscopy for Chemical Analysis (ESCA) bezeichnet. Da jedesElement einen
einzigartigenSatz von Bindungsenergienbesitzt, kann aus einemXPS-Spektrum rein
qualitativ dessenAnwesenheitüberprüft werden.
Um eine quantitativ e Aussageüber die Konzentration einesElementes in einer Pro-
be tre�en zu können, müssendie Intensitäten der Peaks (=P eak�ächen) unter Be-
rücksichtigung ihrer spezi�schenNachweisemp�ndlichkeit8 miteinander verglichenwer-
den.Die Intensität einesPeaksist von unterschiedlichenelementspezi�schenaber auch
Spektrometer-Eigenschaften abhängig.Für Messungenmit einemSpektrometer unver-
änderlicher Geometriegilt in guter Näherung,dassdie Intensität I einesPeaksdurch
die Anzahl n der Atome einesElementes pro Volumenund dessenatomarer Nachweis-
emp�ndlichkeit S gegeben ist [38,39]:

I = n ¢S: (2.4)

Der Vergleich zweier PeakseinesElementes A in einemElement B liefert dann:

nA

nB
=

I A =SA

I B =SB
(2.5)

Die atomare Konzentration CA des Elements A in B wird durch Erweiterung von
Gleichung (2.5) gegeben:

CA =
nA

nA + nB
(2.6)

Allgemein gilt:

Cx =
nxP

ni
=

I x=SxP
(I i =Si )

(2.7)

Die so ermittelten Ergebnissehaben eine Genauigkeit von etwa 10% [38]. Für eine
genauereAnalyse müssendie Spektrometer-Eigenschaften berücksichtigt werden.

8Werte für atomare Nachweisemp�ndlichkeiten sind zum Beispiel in [39,40] zu �nden.
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2.2.5 Ferromagnetisc he Resonanz: FMR

Unter der ferromagnetischen Resonanzversteht man die Resonanzabsorptionelektro-
magnetischer Strahlung durch das Spinsystemeinesferromagnetischen Materials. Mit
ihr lassensich magnetischeGröÿenwiez. B. Anisotropie und Sättigungsmagnetisierung,
einesFerromagnetenbestimmen.Abbildung 2.16illustriert dasPrinzip: Die Magnetisie-
rung ~M einer dünnenferromagnetischen Schicht wird durch ein externesmagnetisches
Feld ~B in dessenRichtung �xiert. Wird dasSystemdurch Wechselfelder ~BW angeregt,
so präzediert die Magnetisierungum die Richtung desexternenFeldes ~B.

M

B

[110]

[1
10

]

BW

Abbildung 2.16: GeometrischeVerhältnissebei FMR am BeispieleinerdünnenEisenschicht.
Die Magnetisierung ~M wird durch das statische äuÿere Feld einesMagneten ~B in eine be-
stimmte Richtung gezwungen(hier: [110] = harte Achse). Das hochfrequente magnetische
Wechselfeld ~BW wirkt senkrecht zu ~B und regt ~M zur Präzessionan.

Messaufbau

Das hochfrequente Magnetfeld zur Anregung der Probenmagnetisierungwird durch
einen Netzwerkanalysator erzeugt und in einen Zylinderresonator eingekoppelt. Für
die Messungwird ein etwa 2 £ 2 mm2 groÿesStück der 10 £ 10 mm2 groÿen Probe
auf einenStab geklebt und seitlich durch einekleine Ö�n ung in den Resonatoreinge-
führt (sieheAbbildung 2.17). Nach Abstimmen der H011-Mode desResonatorsauf die
Anregungsfrequenzdurch Verändernder Resonatorlängewird die Re�ektion der elek-
tromagnetischen Strahlung als Funktion des angelegtenMagnetfeldesaufgezeichnet.
Ein Schrittmotor dreht die Probe im Anschluss an die Messungum einen de�nierten
Winkel weiter, bevor eineneueMessungerfolgt.

Im folgendenwird knapp der theoretischeHintergrund der ferromagnetischenResonanz
beleuchtet. Eine detaillierte Übersicht zu FMR ist in der Literatur zu �nden [41�44].
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Antenne

Bstatisch
Probe

Schritt-
motor

Resonator-
boden

Lock-inFreuquenz
generator

PC

Probe

Z

ElektromagnetModulationsspulen

Resonator

Abbildung 2.17: Links: Detailansicht desZylinderresonators.Über den beweglichen Reso-
natorboden wird dasSystemauf die eingestrahlteFrequenzabgestimmt. Das sich ausbildende
magnetische Wechselfeld ~BW liegt in axialer Richtung desResonators.Über die Antenne ge-
langt die elektromagnetische Strahlung in den Resonator. Sie dient zugleich als Empfänger
für die re�ektierte Leistung, die über den Zirkulator (Z, im rechten Bild) ausgekoppelt wird.
Rechts: Skizze des FMR-Messplatz. Um mit Lock-in Technik messenzu können wird das
externe Feld des Elektromagneten durch 2 Luftspulen mit einer Frequenz im kHz-Bereich
moduliert.

Die Präzessionder Magnetisierungum die GleichgewichtslagedesstatischenFeldesmit
Dämpfung wird durch die Land au-Lifshitz -Gleichung beschrieben:

¡
1
°

d ~M

d~t
= ( ~M £ ~Be®) + ~R (2.8)

Dabei ist ° das gyromagnetische Verhältnis, ~M die Probenmagnetisierung,~Be® das
e�ektiv e Feld am Probenort und ~R ein Dämpfungsterm.Durch Lösender Bewegungs-
gleichung lassensich die Resonanzfelder(bzw. Resonanzfrequenzenbei festem Feld)
berechnen. ~Be® ist de�niert als

~Be® = ~r M F; (2.9)

wodurch die verschiedenenBeiträge (z.B. interne Felder durch Anisotropien oder Aus-
tauschkopplung) zum e�ektiv en Feld durch die freie Energiedichte F berücksichtigt
werden.F setzt sich dabei ausder Summealler Einzelbeiträge zusammen:

F = FZ eemann + FF ormanisotr opie + FK r istal lanisotr opie + ::: (2.10)

Die Resonanzfrequenzaus (2.8) lässt sich dann durch zweifaches Ableiten der freien
Energiedichte nach den Richtungen der Magnetisierung(gegeben in Polarkoordinaten
µ; ' ) berechnen: µ

!
°

¶ 2

=
1 + ®2

M sinµ
FµµF'' ¡ F 2

µ' (2.11)
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® ist hier ein dimensionsloserTerm, der die DämpfungdesSystemsberücksichtigt. Für
Eisen liegt er in der Gröÿenordnung 10¡ 3.

Die Winkelabhängigkeit der freien Energie spiegelt sich in der Symmetrie der Reso-
nanzfrequenz,bzw. Resonanzfelderwieder.Deshalbkann auswinkelabhängigenFMR-
Messungenqualitativ die Stärkeund Symmetrieder Anisotropien erkannt werden.Zum
Verdeutlichender Winkelabhängigkeit der Resonanzfrequenzsoll hier nur eineeinfache
Form für eine dünne Schicht mit kubischer Anisotropie K 1 angegeben werden, deren
Magnetisierungdurch die Formanisotropiein der Ebeneliegt. Die Sättigungsmagneti-
sierungM S ist ist dann durch einee�ektiv e Sättigungsmagnetisierung

M e®
S = MS ¡

2K F orm

d¹ 0MS
(2.12)

zu ersetzen.Ist die Probe in Sättigung und gilt Bext ¿ ¹ 0M e®
S , lässt sich ein einfacher

Zusammenhangzwischen der Resonanzfrequenz(! =°)2 als Funktion des Winkels #,
der zwischen leichter Achseund externemMagnetfeld gemessenwird, angeben:

µ
!
°

¶ 2

¼ ¹ 0M e®
S

µ
Bext +

2K C

M e®
S

cos(4#)
¶

(2.13)

Für # = 0± (leichte Achseparallel zum externenMagnetfeld) ist dieserAusdruck maxi-
mal, in einerharten Achse# = 45± ist die Resonanzfrequenzminimal. Zwischenleichter
und harter Achseoszilliert (! =°)2 gemäÿ(2.13). Der Verlauf der Resonanzfrequenzals
Funktion von Bext für die zwei Probenwinkel 0± und 45± ist in Abbildung 2.18 darge-
stellt.

Aus der Breite der Resonanzlinielässtsich bereitsrein qualitativ eineAussageüber die
Güte der Schicht tre�en. Der Resonanzpeak ist dabei umsoschmaler, je weniger(ma-
gnetische) Defekteder Kristall aufweist, da die Probenmagnetisierungdann demAnre-
gungsfeldungehindert folgen kann. Um die Linienbreiten verschiedenerProben direkt
miteinander vergleichen zu können,müssensowohl die Schichtdicken übereinstimmen
als auch die Anregungsfrequenzund der Probenwinkel bei der Messungidentisch sein,
da dieseParameterdie Linienbreite beein�ussen[44].
Die Breite der Resonanzliniesetzt sich aus einemintrinsischen und extrinsischen Bei-
trag zusammen.Der intrinsische Anteil hängt von der internen Dämpfung ab, der
extrinsische Part wird durch magnetische Inhomogenitätenverursacht. Aus einer fre-
quenzabhängigenMessungder Linienbreite können beide Beiträge voneinander ge-
trennt werden. Der Schnittpunkt mit der Ordinate (Anregungsfrequenz=0 Hz) ent-
spricht der intrinsischen Linienbreite desSystems.Aus dem linearen Zusammenhang
zwischen Frequenzund Linienbreite kann ausder SteigungdieserMessungder Dämp-
fungsparameter® abgelesenwerden[44].
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Abbildung 2.18: Simulation der Resonanzfrequenz,als Funktion des externen Magnetfel-
des für einen Probenwinkel von 0± und 45±. Bei �xem Magnetfeld ist die Resonanzfrequenz
für 0± gröÿer als für 45±. In dem verwendetenVersuchsaufbau wird bei unveränderter Anre-
gungsfrequenzdas Resonanzfeldbestimmt. Bei konstanter Frequenz liegt das Resonanzfeld
der leichten Richtung bei kleineren Feldwerten als in schwerer Richtung. Der Kurv enverlauf
bei einemProbenwinkel von 45± bei kleinen Magnetfeldern wird durch die Kristallanisotropie
verursacht. Erst wenn dasAnisotropiefeld in schwerer Richtung überwundenist, ist die Probe
gesättigt. Die einfache Form aus (2.13) spiegelt sich in dem aufsteigendenZweig wieder.
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2.2.6 Magneto-Optisc her Kerr E�ekt: MOKE

Eine Möglichkeit die UmmagnetisierungsprozesseeinesMaterials zu charakterisieren,
bietet der Magneto-Optische Kerr- E�ekt: Der Polarisationszustandlinear polarisier-
ten Lichtes ist nach Re�exion an einermagnetischen Ober�äche gegenüber dem einfal-
lendenZustand verändert.
In einem mikroskopischen Bild wird die Änderung des Polaristaionszustandesüber
Spin-Bahn-Kopplung und Austauschaufspaltung erklärt [45]. Eine linear polarisierte
Lichtwelle lässt sich als Überlagerungeiner links und einer rechts zirkular polarisier-
ten Welle darstellen. Im Medium haben beide Wellen unterschiedliche Ausbreitungs-
geschwindigekeiten, was zu einer Phasendi�erenz µK nach Austritt aus dem Medium
führt: das Licht ist elliptisch polarisiert und die Polarisation ist gegenüber der Aus-
gangspolarisation um µK gedreht.
In einem einfachen Bild kann der MOKE-E�ekt als Hochfrequenz-Hall- E�ekt inter-
pretiert werden:Das einfallendeLicht regt die Elektronen der Probe zu Schwingungen
parallel zum elektrischen Feldvektor ~E an. Durch die Schichtmagnetisierung ~M wirkt
auf die bewegten Elektronen eine Lorentz -Kraft, wodurch die Elektronen auf eine
elliptische Bahn gezwungenwerden.Der Polarisationszustanddesre�ektierten Lichts
nach Re�exion an einer magnetischen Ober�äche ändert sich, z.B. von linear zu ellip-
tisch polarisiertem Licht. Dabei ist die Polarisationsachse(groÿe Halbachsebei ellipti-
scher Polarisation) gegenüber dem einfallendenZustand um einenWinkel µK gedreht.
DieseKerr- Drehung wird durch eine IntensitätsänderungdesLichts mit einemPho-
todetektor in einemPolarisator�Analysator Aufbau gemessen(sieheAbbildung 2.20).

Man unterscheidet je nach Orientierung von Einfallsebene und Magnetisierungsrich-
tung der Probe zwischen drei Fällen: dem polaren, dem transversalenund dem longi-
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Abbildung 2.19: Geometrie des longitudinalen Kerr- E�ekts mit s-polarisiertem Licht.
Nach Re�exion an der magnetischen Ober�äche ist das Licht elliptisch polarisiert, wobei die
groÿe Halbachse gegenüber der Ausgangspolarisation um den Kerr- winkel µK gedreht ist.
Die Elliptizität ²K ist hier stark übertrieben gezeichnet.
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tudinalen Kerr- E�ekt. Letzterer wird bei denhier durchgeführtenMOKE-Messungen
genutzt und ist gra�sch in Abbildung 2.19verdeutlicht. Die Magnetisierungder Probe
liegt in der Ebene,parallel zur Einfallsebene,die durch deneinfallendenund re�ektier-
ten Strahl aufgespannt wird. Senkrecht dazu schwingt der Vektor ~E deselektrischen
Feldes.
Beim transversalenKerr- E�ekt liegt die Magnetisierungebenfalls in der Schichtebe-
ne, jedoch senkrecht zur Einfallsebene.
Um die Probenmagnetisierungsenkrecht zur Ober�äche zu detektierenwird der polare
Kerr- E�ekt genutzt, bei dem das linear polarisierte Licht annährendsenkrecht auf
die Ober�äche gestrahlt wird.

Aus den gemessenenHysteresekurven lassensich die Feldgröÿen(Koerzitivfeld, Sätti-
gungsfeld,Schaltfelder) sofort ablesen,währenddie absoluteGröÿeder Magnetisierung
der Probe nicht direkt zugänglich ist. Der verwendeteVersuchsaufbauist in Abbildung
2.20skizziert. Durch den steilen Licht-Einfallswinkel Á von etwa 15± zeigendie gemes-
senenHysteresekurven starke quadratische MOKE-E�ekte, die die Auswertung der
Schaltfelder jedoch nicht beein�ussen.

MOKE ist keine volumensensitive Messmethode wie VSM9- oder SQUID10-
Magnetometrie. Das Laserlicht dringt nur zu einem gewissenTeil in die Probe ein.
Aufgrund der Absorption nimmt der Anteil der tiefer liegendenSchichten exponen-
tiell mit der Eindringtiefe ab. Zusätzlich tritt eine Phasenverschiebung bei Re�exion
in unterschiedlichen Tiefen auf, die zu einer weiteren Abschwächung desRe�ektierten
Signals führt. Die Kerr -Amplitude kann näherungsweiseals komplexe,exponentiell
abfallendeFunktion der Tiefe beschrieben werden[46]:

f (z) = exp(
¡ i4¼~nz

¸
) (2.14)

Dabei ist z die Tiefe, ¸ die WellenlängedesLichts, und ~n der komplexeBrechungsindex
desMediums. Der Realteil ausGleichung (2.14) hat eineNullstelle bei

z0 = ¸= 8n; (2.15)

d.h. bis zu einer (Informations-) Tiefe z0 trägt das darüber liegendeMaterial zum
Gesamtsignal bei.
Bei dem im Versuchsaufbaubenutzen Laser (Typ TOLD9231M) (¸ = 670 nm) ergibt
sich für Eisen(n ¼ 3, [47]) eine Informationstiefe von z0 ¼ 28 nm.

Bei Messungenan Schichtsystemen,wie sie in dieserArbeit hergestellt wurden, muss
bei der Interpretation der Messkurven berücksichtigt werden,dassnicht alle Schichten
im gleichen Maÿ zum MOKE-Signal beitragen.
Durch numerische Simulation [48] lassensich ausden Hysteresekurven die Kopplungs-
parameter J1 und J2 ermitteln. Dabei ist es nicht nötig den kompletten Verlauf der

9engl.: VSM = Vibrating SampleMagnetometer
10engl.: SQUID= Superconducting QUantum Interference Device
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Ummagnetisierungskurve nachzuvollziehen, der unter Umständen wegendes quadra-
tischen MOKE-E�ekts (Voigt- E�ekt) recht kompliziert sein kann. Zur Bestimmung
der Kopplungsstärke genügt die Auswertung der Schaltfelder von paralleler und anti-
paralleler Ausrichtung der Schichtmagnetisierung(sieheAbbildung 4.29,Seite77).

Laser

Analysator

Polarisator

PEM

Probe

Hall-
Sonde

Detektor

Lock-in

PC

Abbildung 2.20: Aufbau des MOKE Messplatzes.Polarisator und Analysator stehen in
Auslöschung zueinander,wobei das Licht in s-Polarisation auf die Probe tri�t. Durch einen
photoelastischen Modulator (Typ: PEM-90) wird die Phasedesre�ektierten Lichts mit einer
Frequenzvon 50 kHz moduliert um Streulichtein�üsse zu minimieren. Die modulierte Inten-
sität des re�ektierten Lichts dient als Messsignalund wird über einen Lock-In-Verstärker
ausgelesen.



Kapitel 3

Physikalische E�ekte

3.1 Zwischenschicht-Austausc hkopplung

Das Phänomen, dass die Magnetisierung zweier ferromagnetischer Schichten über
eine nichtferromagnetische Schicht �kommunizieren�, wird als Zwischenschicht-
Austauschkopplung (engl.: Interlayer ExchangeCoupling, IEC ) bezeichnet. Als Funk-
tion der sie trennenden nichtferromagnetischen Zwischenschicht ist eine parallele
oder antiparallele Ausrichtung der Schichtmagnetisierung zu beobachten. Eine 90±-
Ausrichtung ist ebenfalls möglich; sie wird auf eine schlechte Qualität der Zwischen-
schicht zurückgeführt [49].

Die Kopplung wird phänomenologisch durch den Ansatz

E I E C = ¡ J1 cos(¢Á) ¡ J2 cos2(¢ Á) (3.1)

beschrieben, mit den Kopplungsparamtern J1, J2, und dem relativen Winkel zwischen
denMagnetisierungender ferromagnetischenSchichten ¢ Á. J1 wird auch alsbilinearer,
J2 als biquadratischer Term bezeichnet. Art und Gröÿe der Kopplung sind durch die
Werte von J1 und J2 bestimmt: Bei dominantem J1 ist das System ferromagnetisch
(antiferromagnetisch) gekoppelt, wenn J1 positiv (negativ) ist. Dominiert J2 und ist
negativ, entspricht eine90± Ausrichtung der MagnetisierungeneinemEnergieminimum
desSystems.

Bemerkenswert ist dasoszillierendeVerhaltender Austauschkopplungbei metallischen,
nichtferromagnetischen Zwischenschichten: Die Ausrichtung der Schichtmagnetisierun-
gen wechselt zwischen paralleler und antiparalleler Kon�guration mit zunehmender
Zwischenschichtdicke. Der empirische Ansatz wird durch dassogenannte Quantentrog-
modell bestätigt [50].

Die Zwischenschichtkopplung wurde 1986 erstmals von Gr ünber g et al. an
Eisen/Chrom/Eisen-Schichten beobachtet [51] und später von anderen Grup-
pen für verschiedene Systeme der Art Ferromagnet/nichtferromagnetisches Me-
tall/F erromagnet gefunden.1992 wurde von antiferromagnetischer Zwischenschicht-

36
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kopplung über Eisen/Silizium/Eisen Schichten mit amorphem[52], 1996mit polykris-
tallinem Silizium berichtet [53].Da essich bei Silizium um einenHalbleiter handelt, bei
denenman eine wesentlich schwächere Kopplung erwartet, wurde das Kopplungsphä-
nomenüber Siliziumschichten durch Interdi�usion mit Eisenerklärt, wodurch sich eine
metallische Eisensilizidschicht ausbildet. Das damit verbundeneoszillatorische Kopp-
lungsverhalten konnte erst 2001von Gareev et al. [54]nachgewisenwerden.In MBE-
Experimenten, die durch co-verdampfenvon Eisenund Silizium eineSilizidschicht be-
kannter Zusammensetzungermöglichen, wird eine Zunahmeder Kopplungsstärke mit
abnehmendemEisengehaltgefunden[1]. In diesenSchichtsystemenexistiert kein oszil-
latorischesVerhalten der Kopplung. Die Kopplungsstärke fällt exponentiell mit zuneh-
menderZwischenschichtdicke ab. Das Verhalten der Kopplung entspricht der theoreti-
schen Beschreibung von Br uno [50]. Allerdings gibt esbisher keineErklärung für die
sehrhoheKopplungsstärke über Silizium.
Bei gesputterten Eisen/Silizium Systemenhandelt es sich meist um polykristalline
Viellagenschichtsysteme[7�13], jedoch existieren auch einige Arbeiten, die Kopplung
an gesputtertenDreilagenschichtsystemendemonsitrieren.
Die einzigeArbeit über epitaktisch gesputterteDreilagenschichtsystemelieferte Chai-
ken et al. auf MgO(001)Substraten,die eineKopplungsstärkevon etwa 1,2mJ/m 2 [16]
zeigen.Arbeiten über epitaktisch gesputterte Eisen/Silizium/Eisen Dreilagenschicht-
systemenauf GaAs-Substratensind bisher nicht in der Literatur zu verzeichnen.

3.2 Magneto widerstand

Als Magnetowiderstand bezeichnet man die Änderung deselektrischen Widerstandes
durch Ein�uss einesMagnetfeldes.Man unterscheidet verschiedeneArten von Magne-
towiderstandse�ekten,die im folgendenkurz erläutert werden.

3.2.1 Positiv er Magneto widerstand

Durch ein Magnetfeld werden die Elektronen im Metall durch die Lorentz kraft
~F = e~v £ ~B auf Kreisbahnengezwungen.Dadurch ergibt sich für die Elektronen eine
geringerefreie Weglängeals ohne Magnetfeld, was zu einer Erhöhung desWiderstan-
des führt [55]. Während der E�ekt bei Raumtemperatur klein ist, kann er bei tiefen
Temperaturen und groÿenMagnetfelderneinigeProzent betragen[56].

3.2.2 Anisotrop er Magneto widerstand

In ferromagnetischen Metallen ist der elektrische Widerstand vom Winkel zwischen
Strom�uss- und Magnetisierungsrichtung abhängig. Dabei ist der Widerstand bei
paralleler Ausrichtung von Strompfad und Magnetisierung normalerweisegröÿer als
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bei senkrechter Ausrichtung. Ursache für dieseAnisotropie des Widerstands ist die
Spin-Bahn Kopplung.

In einem phänomenologischen Ansatz wird die Abhängigkeit deselektrischen Wider-
standsR alsFunktion desWinkelsµ zwischenStromrichtung und Magnetisierungdurch

R(µ) =
2R? + Rk

3
+ (Rk ¡ R? )(cos2(µ) ¡

1
3

) (3.2)

beschrieben. Für dünne Schichten gilt der Ausdruck

R(µ) =
R? + Rk

2
+ (Rk ¡ R? )(cos2(µ) ¡

1
2

); (3.3)

in dem nur zwei Dimensionenberücksichtigt sind. Dieseeinfache Beschreibung gilt für
polykristalline Proben ohne Stromverteilungse�ekte und in einkristallinen Systemen
nur dann,wennder Strom entlang einerausgezeichnetenKristall-Symmetrieachseliegt.
Weicht der Strompfad von einer Kristallachse ab, so ist die Beschreibung des AMR
weitaus komplizierter [57]. Aus dem Verlauf von winkelabhängigenAMR-Messungen
an einkristallinen Filmen lassensich Rückschlüsseauf die im Systemvorkommenden
Anisotropien ziehen[58,59].

Der AMR ist ein Volumene�ekt. In dicken Permalloy-(Nickel-EisenLegierung)Schich-
ten �ndet man AMR-Werte von einigenProzent bei Raumtemperatur. In dünnenma-
gnetischen Filmen ist der E�ekt kleiner.

3.2.3 Riesenmagneto widerstand

Der Riesenmagnetowiderstand (engl.: Giant Magneto Resistance,GMR) zeigt sich bei
Schichtsystemen,bei denenferromagnetische durch nichtferromagnetische, metallische
Schichten getrennt sind. Der Widerstand hängt nur von der relativen Orientierung der
Magnetisierungder beidenFerromagnetenzueinanderab. Zur Erklärung desGMR wer-
den zwei Modelle vorgeschlagen: die spinabhängigeStreuung von Elektronen an den
Grenz�ächen der Ferromagneten(extrinsischer GMR), und die spinabhängigeFermi-
geschwindigkeiten der Elektronen in einemFerromagneten(intrinsischer GMR) [60].

Die maximale Widerstandsänderung�ndet man beim Vergleich der Widerstände in
paralleler (Rp) und antiparalleler (Rap) Ausrichtung der Schichtmagnetisierungen.Der
Widerstand Rp ist dabei meist geringer als Rap. Dementsprechend ist das GMR-
Verhältnis de�niert als:

¢ R
R

=
Rp ¡ Rap

Rp
(3.4)

In Kobalt-Kupfer-Viellagenschichten werdenWiderstandse�ekte bei Raumtemperatur
von 100%gefunden.

Bei stark gekoppelten Schichtsystemenwird häu�g keine Sättigung desWiderstandes
als Funktion desangelegtenMagnetfeldesgefunden:Der Widerstand sinkt mit steigen-
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demFeld. DieserE�ekt wird mit einerzunehmendenOrdnung der Spinsbei steigendem
Magnetfeld in Verbindung gebracht. Die Widerstandsänderungist jedoch sehrgering.

Je nach Messgeometrie unterscheidet man CIP1- und CPP2-GMR. In einigen
Eisen/Silizium/Eisen-Schichtsystemen [13,15,61] wird von GMR-E�ekten (<1%) in
CIP Geometrieberichtet.

1Strompfad in der Schichtebene,engl.:Current In Plane
2Strompfad senkrecht zur Schichtebene,engl.:Current Perpendicular to the Plane



Kapitel 4

Ergebnisse

4.1 Substratpräparation

Im Rahmen der Arbeit werden Gallium-Arsenid (GaAs) und Magnesiumoxid (MgO)
mit (001)-Orientierung als Substrate benutzt, deren Ober�ächen durch Lagerung an
Luft mindestensmit einer Oxidschicht von einigen Ångström überzogensind. Beim
hygroskopischenMgO mussein Wasser�lm alszusätzlicheVerschmutzung angenommen
werden.

An unbehandeltenSubstraten könnenkeine LEED-Re�exe gefundenwerden,d.h. die
Verschmutzungenzeigenkeinekristalline Ordnung und verdeckendie darunter liegende
Struktur desEinkristalls. Auf einersolchenOber�ächesollte deshalbkein epitaktisches
Wachstum möglich sein.
Um ein geordnetesWachstum zu erlangenwerdendie Substrate deshalbim allgemei-
nen sorgfältig vorbehandelt. Dies geschieht entweder chemisch ex situ oder innerhalb
der Prozesskammer mittels Heizenoder Sputtern desSubstratesmit anschlieÿendem
AusheilendesKristalls durch Temperzyklen [62�64].

Da bei der benutzten Sputteranlagekeine hinreichend hohe Substrattemperatur für
die Desorptionvon Sauersto� (590±C), bzw. ein Ausheilenvon Defektenerzielt werden
kann, werden die Substrate durch Ionenbeschussmit der Assistquellegereinigt (siehe
Abbildung 2.5, Seite17). Zunächst mussuntersucht werden,wie stark dasVorsputtern
die Kristallordnung der Ober�äche beein�usst. Sie sollte nach dem Vorsputtern frei
von Oxid sein, jedoch darf die Kristallordnung nicht zerstört oder die Ober�äche stark
aufgeraut werden. In einem ersten Test werden zunächst unterschiedlich lange Vor-
sputterzeiten bei niedriger Ionenenergiegewählt, wobei mittels XPS-Messungender
Sauersto�gehalt auf der Probenober�äche, bzw. mit LEED der Zustand desKristalls
ermittelt wird. In Abbildung 4.1 sind die Ergebnisseaus den XPS-Messungenfür das
GaAs-Substrat gezeigt.Der Sauersto�anteil sinkt bereits nach 5 SekundenSputtern
auf unter 10% ab und liegt nach 20 Sekundenbei etwa 1%. Nach 40 Sekundenist
kein Sauersto� Peakmehr im XPS-Spektrum zu �nden. Nimmt man dasRauschen der

40
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Abbildung 4.1: Sauersto�gehalt auf der GaAs-Ober�ächenach unterschiedliche langerSput-
terzeit. Bei 40 s konnte kein Sauersto�peak mehr nachgewiesenwerden. Der Wert von 0,4%
wurde unter der Annahme abgeschätzt, dass das Signalrauschen dem Sauersto�peak ent-
spricht.

Messungals Signalgröÿe,erhält man eineNachweisgrenzevon 0,4%.

LEED-Bilder können nur von der GaAs-Ober�äche gewonnen werden. Bei den isolie-
rendenMgO-Substratenist aufgrund von Au�adungse�ekten keineAufnahmemöglich.
Bei GaAs treten LEED-Re�exe erstmals nach einer Sputterzeit von 5 Sekundenauf.
Ohne Vorsputtern sowie nach langer Vorsputterzeit von über 40 Sekundensind keine
Re�exe zu sehen.Das heiÿt, dassdas Oxid nicht einkristallin, und dassnach 200 s
Sputterzeit die Kristallordnung an der Ober�äche zerstört ist. Abbildung 4.2a) zeigt
ein LEED-Bild einer GaAs-Ober�äche nach 15 SekundenSputtern. Die sehr scharfen
LEED-Spots deuten auf eine gute Kristallstruktur hin, der kurzzeitige Beschuss mit
Argonionen hat keinennegativen Ein�uss auf die Kristallordnung desGaAs. Auch 30
minütiges Tempern bei maximaler Substrattemperatur von 400±C hat keinen merkli-
chen Ein�uss auf das LEED-Bild (Abbildung 4.2b). Damit unterscheidet sich die von
mir präparierte GaAs-Ober�äche von denenandererArbeiten [62,64�66] in deneneine
Temperatur von etwa 600±C zumDesorbierendesSauersto�sverwendetwird bzw.meh-
rere Heiz- und Sputterzyklen zum Vorbereiten desGaAs durchgeführt werden.Durch
die hoheTemperatur kommt eszur Rekonstruktion an der Ober�äche,die Gallium- und
Arsenatomehaben genügendEnergie,um einefür die Ober�äche energetisch günstige-
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a) b)

Abbildung 4.2: Vergleich der LEED-Bilder nach 15 s vorsputtern mit einer Strahlspannung
Ubeam von 0,3kV und einemStrahlstrom von 30mA (a), und 15svorsputtern mit anschlieÿen-
der Heizphasebei 400±C für 30 min (b). Weder die Gröÿe der Spots ändert sich, noch treten
Anzeichen einer Überstruktur auf. Aufnahme bei 107,7eV Elektronenenergie.Die Spots des
rechten Bildes wirken wegennicht optimaler LEED-Einstellungen etwas verwaschener.

re Position einzunehmen.Der Sputterprozessallein scheint nicht genügendEnergiefür
die GaAs-Ober�ächenatomebereitzustellen,um eineRekonstruktion zu ermöglichen.

Abbildung 4.3 zeigt zum Vergleich ein LEED-Bild einer GaAs-Ober�äche nach Heizen
auf 590±C. Die Form der LEED-Spots ist teilweiseoval und es lassensich zusätzliche
Re�exe �nden, die auf eineOber�ächenrekonstruktion hindeuten [67].

Abbildung 4.3: LEED-Re�exe von GaAs nach einer Stunde tempern bei ca. 600±C, präpa-
riert in der MBE Anlage der Arb eitsgruppe � Gr ünber g�. Aufnahme bei 114eV Elektronen-
energie.

Da GaAs ein Zweikomponentensystemist besteht die Möglichkeit, dasssich während
desVorsputternseinederKomponenten wegengeringererSputterausbeutean derOber-
�äche anreichert. Obwohl dies für den Einkristall GaAs nicht sehr wahrscheinlich ist,
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da die Atome beider Elemente etwa gleich schwer und gleich stark im Kristallgitter
gebundensind, gibt es in der Literatur Berichte von einer Galliumanhäufung an der
Substratober�äche nach Ionenbeschuss[68]. In anderenArbeiten hingegenwird davon
berichtet, dasskeineÄnderung der chemischen Zusammensetzungan der GaAs Ober-
�äche statt�ndet [69].
Um für den hier gewählten Präparationsschritt einenHinweis auf eine eventuelle Än-
derung der Zusammensetzungan der GaAs-Ober�äche zu bekommen, werden XPS-
Spektren nach unterschiedlich langenVorsputterzeitenaufgenommenund miteinander
verglichen. In Abbildung 4.4 sind XPS-Spektrum der 3d- und 3p- Peaksvon Gallium
und Arsen nach verschiedenenSputterzeitenzu sehen.

Abbildung 4.4: XPS-Spektrum von Ga und As der 3p und 3d Peaks.Zum besserendirekten
Vergleich sind die Messdatenauf den Wert des Ga 3d Peaksnormiert. Die Messungan der
unbehandeltenProbe unterscheidet sich deutlich von den Spektren der Vorgesputterten.

Deutlich weicht die Messkurvefür dasunbehandelteGaAs-Substratvon denKurvender
vorgesputtertenSubstrate ab. Dies ist auf den groÿenSauersto�anteil beim unbehan-
deltenSubstrat zurückzuführen.ZwischendenMesskurvenvon 5 s bis 200s Sputterzeit
lässt sich kein signi�k anter Unterschied im Verlauf feststellen.Um eine Aussageüber
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eine Änderung der Zusammensetzungzwischen Ga und As zu tre�en werden die ein-
zelnenPeaksunter Berücksichtigung der unterschiedlichen Nachweisemp�ndlichkeiten
aus [40] gemäÿGleichung (2.5) miteinander verglichen. Um die Vertrauenswürdigkeit
dieserVergleichezu testenwerdenzunächst die PeakseinesElementesmiteinanderver-
glichen.Da beidePeakseinesElementeszu gleichenTeilenzumNachweisdesElementes
beitragen,sollte der Peakvergleich den Wert 1 liefern. Für den Fall desunbehandelten
GaAs-Substratesergibt sich aber:

nGa;3d

nGa;3p
= 1; 28

nAs;3d

nAs;3p
= 1; 24:

Dass die Werte deutlich von 1 abweichen kann mehrere Gründe haben. Am wahr-
scheinlichsten ist, dassdas Spektrometer eine nicht berücksichtigte, energieabhängige
Nachweisemp�ndlichkeit besitzt. Weiterhin sind die verwendetenNachweisemfpindlich-
keiten der Peaksaus[40] zum einenfür reineElemente und nicht für eineKomposition
gerechnet, zum anderenist bei der Berechnung ein senkrechter Einfallswinkel der Strah-
lung zur Probenober�äche angenommen,während im verwendetenSpektrometer ein
Einfallswinkel von 54,7± vorliegt.
Eine zuverlässigeAngabe der absolutenKonzentration von Ga und As ist deshalbnicht
möglich. Jedoch kann eine Tendenzangegeben werden: Man ersieht aus Tabelle 4.1,

0 s 5 s 10 s 20 s 40 s 200s
Ga 3d

3p 1,28 1,28 1,28 1,29 1,28 1,28
As 3d

3p 1,24 1,25 1,24 1,26 1,25 1,24
Ga 3d
As 3d 1,14 1,31 1,35 1,32 1,33 1,31

Tabelle 4.1: XPS Peak�ächen-Verhältnissenach verschiedenenSputterzeiten

dassdas Verhältnis der Peak�ächen sowohl für die Ga Peaksals auch für As Peaks
bei unterschiedlichen Vorsputterzeiten unverändert bleibt. Aus dem Vergleich der 3d-
Peaksbeider Elemente vor und nach dem Sputtern lässt sich hingegeneineAbnahme
desAs-Gehaltesfeststellen:Ohne Sputtern liegt ein Verhältnis von 1,14, nach 5 s ein
Verhältnis von 1,31vor, dassich auch bei längererSputterzeit nicht mehr ändert. Die-
sesErgebnis ist in Übereinstimmung mit [68], wo ebenfalls einebevorzugtesSputtern
von As und damit eineZunahmevon Ga an der Substratober�äche gefundenwird.

Die in Abbildung 4.1 eingezeichneten Fehlerbalken sind auf das von 1 abweichende
Verhältnis der Ga- bzw. As-Peakszurückzuführen. Je nachdem mit welchem Peak der
Sauersto�-Peak verglichen wird, ergibt sich ein anderer Sauersto�gehalt. Für kleine
Sauersto�konzentrationen unter 5% ist der Ein�uss dieserDiskrepanzjedoch vernach-
lässigbar.

Sowohl die Rasterkraftmikroskop-Aufnahmenals auch die Re�ektrometrie-Messungen
deuten auf eine Zunahmeder Rauigkeit nach Sputtern desGaAs-Substrateshin. Die



4.1 Substratpräparation 45

Ober�äche desMgO-Substrateshingegenwird durch dasVorsputtern glatter. Der Ver-
lauf der RMS-Rauigkeit ¾RM S (2.2) der Substrate als Funktion der Substratvorsput-
terzeit ist in Abbildung 4.5 aufgeführt.

Abbildung 4.5: RMS-Rauigkeit der GaAs- und MgO-Substrate nach unterschiedlich langer
Sputterzeit, ermittelt aus RKM-Messungeneiner Fläche von 1¹ m £ 1¹ m.

Aus den Röntgenkleinwinkel-Messungenan GaAs-Substratenerkennt man zusätzlich
zur Rauigkeitszunahme,dassdie Oxidschichten vor und nach demIonenbeschussunter-
schiedlich sind1. Tabelle 4.2 gibt die Parameter wieder, mit denensich die Messdaten
ausAbbildung 4.6anpassenlassen.DasunbehandelteSubstrat weist einedickereOxid-
schicht als die vorgesputtertenSubstrate auf. Gleichzeitig sind die Rauigkeit und die
Dichte der Oxidschicht im unbehandeltenFall geringeralsnach demReinigungsprozess.

Oxiddicke [Å] Rauigkeit ¾[Å] Dichte [ g
cm3 ]

0 s 13 2,5 2,0
15 s 9 3,2 2,8

200s 9 3,5 3,8

Tabelle 4.2: Fitparameter zum Anpassender Daten aus Abbildung 4.6.

1RKM und XRR-Messungenwerden ex-situ durchgeführt
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Abbildung 4.6: XRR Messungan GaAs nach unterschiedlich langer Sputterzeit. Zum besse-
ren Vergleich sind die Kurv en entlang der Ordinate um einenFaktor 10 verschoben. Zu jeder
Messungist die vom Simulationsprogramm gefundenebesteAnpassungeingezeichnet.
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4.2 Eisen auf GaAs- und MgO-Substraten

Epitaktisches Wachstum von Eisen auf GaAs(001)-Substratenist möglich, weil die
Gitterk onstante von bcc-Eisenfast halb so groÿ ist wie die desGaAs-Kristalls: aF e=
2,866Å,aGaAs =5,65 Å [70]. Die Kristallric htungen beider Gitter stimmen überein:

Fe(001)k GaAs(001);Fe[100]k GaAs[100],

die Gitterfehlanpassung beträgt etwa 1,5 %. Die Gitterk onstante von MgO ist
aM gO=4,21 Å [70]. Eisen wächst epitaktisch entlang der [110]-Richtung des MgO-
kristalls auf:

Fe(001)k MgO(001); Fe[110]k MgO[100],

d.h. dasEisengitter ist gegenüber dem MgO-Kristall um 45± gedreht, die Gitterfehlan-
passungliegt bei 3,8%.

Im folgendenKapitel sind die Ein�üsse der Sputterparameterauf das Wachstum von
100ÅEisenauf GaAs-bzw. MgO-Substrat dargestellt.Ausgehendvon einemStandard-
Parametersatzwerdendie ParameterVorsputterzeit desSubstrates,Substrattempera-
tur, Beamspannung, Prozess-Gasdruck und Targetwinkel variiert. Eine Übersicht lie-
fert Tabelle 4.3. Dabei liegt der Schwerpunkt der Untersuchungenbeim Wachstum auf
GaAs-Substraten.

variiert Vorsputter- Substrat- Beam- Target- Gasdruck
zeit temperatur spannung winkel

Vorsputter-
zeit: £ 300±C 0,75kV 50± 10¡ 3 mbar

0...200 s
Substrat-

temp eratur: 15 s £ 0,75kV 50± 10¡ 3 mbar
25±C...300±C

Beam-
spannung: 15 s 300±C £ 50± 10¡ 4 mbar

0,30 kV... 1,30 kV

Tabelle 4.3: Übersicht über die variierten (erste Spalte) und die dabei konstant gehaltenen
Sputterparameter.

Um den Ein�uss desGasdrucks bei der Deposition zu untersuchen wurden Schichten
sowohl bei 1; 8£ 10¡ 3 mbar als auch bei 3; 0£ 10¡ 4 mbar hergestellt.
Der standardmäÿig auf 50± eingestellte Targetwinkel wurde bei Deposition einiger
Schichten auf 25± gestellt um den Ein�uss von an der Targetober�äche re�ektierten
Argonionenzu klären.
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Die Beschleunigungsspannung Uacc wird entsprechend den übrigen Parameternderart
verändert, dassder BeschleunigungsstromI acc weniger als 1 mA beträgt. Der Beam-
strom I beam ist während der Deposition konstant bei (14§ 1) mA. Die Sputterrate ist
0,3 Å/s.

Die Schichtdickewird mit einemSchwingquartzmonitor überprüft, derzuvor für diever-
schiedenenSputterparametermit XRR-Mesuungenan Eisenschichten kalibriert wurde.
Auf eineAbdeckung der Schichten wird verzichtet, da ausdenXRR-Messungenhervor-
geht, dassdie Oxidation der Ober�äche je nach Schichtqualität etwa 10-20Åbeträgt.

4.2.1 Sputtergasdruc k

Ein erhöhter Gasdruck bei der Beschichtung reduziert sowohl die Energieder Argonio-
nen als auch die der gesputtertenTargetatome,da die mittlere freie Weglängegeringer
wird. Bei gegebenemAbstand zwischen Target und Substrat von ca. 15 cm, erreichen
die Teilchenbei einemGasdruck von 1£ 10¡ 4 mbar dasSubstrat ohneStöÿemit anderen
Partikeln. Ist der Druck eine Gröÿenordnung höher, reduziert sich die freie Weglänge
auf 5 cm, weshalbdie Teilchen mehrmalsmiteinander stoÿenund Energieverlieren.
HohePartikelenergiesorgt einerseitsfür einegroÿeOber�ächenmobilität. Andererseits
tre�en die Teilchen mit hoher kinetischer Energie auf die Ober�äche des Films und
könnenso für eineAufrauung der Schicht sorgen.Dies konnte an polykristallinen Alu-
miniumschichten gezeigtund soll im folgendenfür epitaktische Eisen�lme überprüft
werden[28].
Dazu werdenEisenschichten bei Standardbedingungenbzw. bei 3; 0 £ 10¡ 4 mbar her-
gestellt. LEED-Re�exe (beispielhaft in Abbildung 4.8,Seite50) zeigen,dassbei beiden
GasdrückenepitaktischesWachstum erfolgt. Aus RKM- und XRR-Messungenkann der
Ein�uss des Gasdrucks auf die Schichtrauigkeit ermittelt werden. Es zeigt sich, dass
bei einemStandard-Druck von 10¡ 3 mbar die Schichten glatter wachsen.In Abbildung
4.7 erkennt man diesdurch dasschnellereAbklingen der Intensität und dasFehlender
Oszillationen im Fall der bei 10¡ 4 mbar hergestelltenProbe. RKM-Aufnahmen einer
1¹ m£ 1¹ m groÿen Fläche liefern eine RMS-Rauigkeit von 5,9Å bei 1; 8 £ 10¡ 3 mbar
und 9,7Å bei 3; 0 £ 10¡ 4 mbar.

4.2.2 Variation der Vorsputterzeit

LEED-Bilder bestätigen das epitaktische Wachstum nach allen gewählten Substrat-
Vorsputterzeiten auf beiden Substrattypen, d.h. sowohl nach 200 s Ionenbeschussals
auch bei unbehandeltenSubstraten,bei denendasSubstrat allein keineLEED-Re�exe
zeigt (Abbildung 4.8 auf Seite50).

DassepitaktischesWachstum auf unbehandeltenSubstratenmöglich ist, wurde bisher
noch nicht in der Literatur diskutiert. Alle mir bekannten Verö�entlichungenberichten
von sorgfältigerSubstartpräparationdurch Heizen,durch Heiz-und Sputterzyklenoder
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Abbildung 4.7: XRR Messungan Eisenschichten, hergestellt bei 10¡ 3 bzw. 10¡ 4 mbar. Die
übrigen Sputterparameter sind: Ubeam = 0; 75kV , T = 225±C, Targetwinkel = 50±.

durch chemische Prozessschritte, die das Oxid auf der GaAs-, bzw. MgO-Ober�äche
entfernen und so epitaktisches Wachstum erst ermöglichen. Der Grund für das Ge-
lingen der Sputterepitaxie bei oxidierten Substraten ist nicht geklärt. Ein möglicher
Erklärungsansatzist, dassam Target re�ektierte Argonionen mit hohenEnergienauf
das Substrat gelangen(sieheKapitel 4.2.4,Seite60) und dort den Wachstumsprozess
positiv beein�ussen,indem sie die Ober�ächenmobilität der Eisenatomeerhöhenoder
dasOxid (teilweise)entfernen, d.h. Löcher in dasOxid schieÿen.Eine weitereMöglich-
keit ist, dassdasOxid selbstkeinegeschlosseneSchicht darstellt, sonderndassbereits
Löcher existieren,die esden mobilen Eisenatomenermöglichen, gemäÿdesSubstrat-
kristalls aufzuwachsen.

Magnetisc he Eigenschaften

Um die Koerzitivfeldstärken HC zu messen,werden zunächst MOKE-Messungenin
beidenleichten Achsender Proben durchgeführt. Dabei ist au�ällig, dassder Groÿteil
der Proben zwei unterschiedliche leichte Achsenhat: in einerder beidenAchsenerfolgt
der Ummagnetisierungsprozessin einemeinzigenSchritt, in der anderenleichten Achse
bildet sich eineStufe aus,wie in Abbildung 4.9 beispielhaft für zwei Proben gezeigt.



50 4. Ergebnisse

Abbildung 4.8: LEED Aufnahmen von 100Å Fe auf GaAs (oben, bei 107 eV ) und MgO
(unten, bei 110 eV). Die Bilder links zeigen den Fall ohne Vorsputtern, rechts nach einer
Sputterzeit von 15 Sekunden.
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Abbildung 4.9: MOKE Messungenin beiden leichten Achsenvon 100 Å Fe auf GaAs ohne
Vorsputtern (Teilbilder a) und b)) und nach 200 s Vorsputtern (Teilbilder c) und d)). Durch
eine längere Substrat-Vorsputterzeit wird die Hysteresekurve breiter und der kleine Versatz
beim Ummagnetisierenin b) wird gröÿer (siehed)).

Die beidenleichten Achsensind alsonicht gleichwertig, sondernesexistiert eine leich-
te leichte Achse und eine schwere leichte Achse. Dass sich die Stufe in halber Höhe
zwischen den Sättigungsmagnetisierungenbe�ndet, ist ein Zeichen dafür, dassdie Ma-
gnetisierungder Probe senkrecht zur gemessenenleichten Achse liegt. Es gibt damit
keineMagnetisierungskomponente in Feldrichtung, dasMOKE-Signal ist für diesenFall
null.
Die Messungder Koerzitivfelder erfolgt mit externemMagnetfeld parallel zur leichten
leichten Achse, in der die Kurven keine Stufe aufweisen.Das Auswerten der Stufen-
breite (HC;2 ¡ HC;1) liefert keine zusätzliche Information: Sie folgt dem Trend der
Koerzitivfelder und wird deshalbnicht weiter berücksichtigt.

Abbildung 4.10 (links) zeigt die Abhängigkeit der Koerzitivfeldstärke 100Å dicker Ei-
senschichten auf GaAsund MgO von der Substrat-Vorsputterzeit tS. Der Kurvenverlauf
ist für beide Substrattypen ähnlich: Die Hystereseschlaufen werdenmit zunehmender
Sputterzeit breiter. Die Eisenschichten auf MgO besitzenein geringeresH C als die ver-
gleichbaren Schichten auf GaAs. Bemerkenswert ist aber vor allem, dassdie Schichten
auf ungesputterten,oxidierten Substratendie kleinsten Werte für H C liefern. Dies ist
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darauf zurückzuführen, dassdie Oxidschicht ein Durchmischen von GaAs und Eisen
an der Grenz�äche verhindert, waszu VerspannungendesEisen�lms führt. Solche Ver-
spannungen können über den magnetoelastischen E�ekt [71] HC vergröÿernund eine
uniaxiale Anisotropie verursachen,die die Sättigungsmagentisierung und Kristallaniso-
tropien reduziert.

Abbildung 4.10: Koerzitivfelstärke (links) und FMR-Linien breite (rechts) 100Å dicker
Eisen�lme als Funktion der Substrat-Vorsputterzeit. Sputterparameter: UB = 0; 75 kV,
p = 1; 8 £ 10¡ 3 mbar, T = 300±C.

Abbildung 4.11: Bestimmung der Peak-to-Peak FMR-Linien breite.

Aus denMessungender ferromagnetischenResonanzbei einerFrequenzvon 8,962GHz
werdenzunächst die Linienbreiten ¢ B (Peak-to-Peak Breite) der Resonanzkurven er-
mittelt (sieheAbbildung 4.11).Die Probewird dabei von Hand derart justiert, dasseine
magnetisch harte Achseparallel zum angelegtenFeld ausgerichtet ist. Diesist mit einer
Genauigkeit von etwa § 5± möglich. Der Kurvenverlauf der FMR-Linienbreite ¢ B in
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Abbildung 4.10(rechts) zeigt tendenziellden gleichen Verlauf wie H C : langesVorsput-
tern beeinträchtigt die magnetischen Eigenschaften. Dassdie Linienbreite nach einer
Vorsputterzeit von 15 s die schmalste Linienbreite liefert, kann nicht erklärt werden.
Der unterschiedliche Kurvenverlauf von HC und ¢ B mag im Unterschied der Mess-
methoden begründet liegen:Während die Probenmagnetisierungbei FMR-Messungen
nur um die Feldrichtung präzidiert, wird sie bei MOKE-Messungenvollständig ge-
dreht. Rauigkeit und andereStörungensorgenbei Ummagnetisierungsprozessendafür,
dasssich Domänenwände nicht ungehindert durch die Schicht bewegenkönnen. Dies
beein�usst sicher dasErgebnisder MOKE-Messung,die somit auf die globaleMagne-
tisierung und Domänenwanddynamik emp�ndlich ist. FMR-Messungensind hingegen
eherauf die lokale Störung der Magnetisierungin der Nähe desDefektessensitiv. Die
quantitativ e Auswertung der winkelabhängigenFMR-Messungbestätigt die Tendenz
der MOKE-Messungen,wie in Abschnitt 4.2.7gezeigtist.
Beispiele für die Linienbreiten ¢ B sehr guter Eisenschichten sind in [44] zu �nden.
Dort wurden Eisen�lme auf GaAs/Ag(001) charakterisiert, die am Forschungszentrum
Jülich in der Arbeitsgruppe � Gr ünber g� mittels MBE hergestellt wurden. Die Lini-
enbreite der 100Å dicken Proben beträgt (3,3 § 0,1) mT bei einerAnregungsfrequenz
von ca. 9,0 GHz. Im Fall von GaAs-SubstratenzeigenEisenschichten sowohl auf unbe-
handelten als auch auf kurz vorgesputtertenSubstraten vergleichbar gute Werte. Die
Linienbreite bei Schichten auf MgO-Substratenist mit 2,5 mT wesentlich geringer.

Strukturelle Eigenschaften

Ursache für die Zunahmevon HC und ¢ B mit der Substratsputterzeit ist die in Ka-
pitel 4.1 beschriebeneAufrauung der Substratober�äche durch den Ionenbeschuss:Bei
einer rauen Ober�äche gibt eseinegröÿereAnzahl magnetischer Inhomogenitäten,so-
genannte Pinningzentren, an denendie Magnetisierungfestgehaltenwird.

Auf den RKM-Bildern (Abbildung 4.12a-c)lässt sich deutlich die Aufrauung der Ei-
senschichten bei längererVorsputterzeit erkennen.OhneVorsputtern (a) liegt einegut
geschlosseneEisenschicht vor, auf der wenigStruktur zu erkennenist. Mit zunehmender
Vorsputterzeit zeigensich mehr Details in der Topographie:Der Film weist Löcher auf
und wächst zunehmendin Form von kleinen Kügelchen (c). Das RKM Bild bei 200 s
Vorsputterzeit erinnert an dasWachstum von polykristallinen, gesputtertenSchichten.
Alle Schichten zeigenjedoch LEED-Beugungsbilder.Den Verlauf der RMS-Rauigkeit
als Funktion der Vorsputterzeit verdeutlicht Abbildung (d).

In Röntgenre�ektometrie-Aufnahmen macht sich die Zunahme der Rauigkeit durch
ein schnellesAbklingen der Oszillationen und die geringereIntensität desSignalsbei
gleichem Winkel bemerkbar(sieheAbbildung 4.13).

In Kapitel 4.1 konnte aus den RKM-und XRR-Messungen des Substrates keine
deutliche Änderung der Rauigkeit zwischen 15 s und 200 s Vorsputterzeit festgestellt
werden. Dies liegt vermutlich daran, dass nicht die frisch präparierte Ober�äche,
sondernein Oxid an der Ober�äche gemessenwird, da die Proben für den Transport
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Abbildung 4.12: RKM Bilder von 100 Å Fe auf GaAs a) ohne, b) nach 15 s, und c) nach
200 s Vorsputtern. Ohne Vorsputtern ist ein gut geschlossenerglatter Film zu sehen,der
mit zunehmenderSputterzeit rauer wird. Abbildung d) zeigt die RMS-Werte als Funktion
der Vorsputterzeit. Zu beachten sind die unterschiedlichen Höhenskalen. Sputterparameter:
UB eam = 0; 75 kV, p = 1; 8 £ 10¡ 3 mbar, T = 225±C.
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Abbildung 4.13: Röntgenkleinwinkelbeugungsbilder für verschiedene Substrat-
Vorsputterzeiten. Ohne Substratbehandlung sind Oszillationen im Signal bis zu einem
Einfallswinkel von etwa 3,5± zu �nden. Mit zunehmenderVorsputterzeit verschwinden die
Oszillationen bereits bei kleineren Winkeln, wobei auch die Intensität bei gleichem Winkel
um mindestenseineGröÿenordnung geringerals im Fall ohneVorsputtern. Sputterparameter:
UB eam = 0; 75 kV, p = 1; 8 £ 10¡ 3 mbar, T = 225±C.
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aus der Prozesskammer zu den jeweiligen Messapparaturen RKM und XRR an
Luft gebracht werden. Vermutlich lassen sich durch die Oxidation keine feineren
Unterschiedezwischen 15 s und 200s Substratvorsputtern feststellen.

4.2.3 Variation der Substrattemp eratur

Bei Deposition von Eisen auf Eisen mit MBE ist von einer deutlichen Verbesserung
desWachstums mit zunehmenderSubstrattemperatur berichtet worden [72,73]. Aus-
wertung von RHEED2 und STM3 Messungenzeigen,dassab 250±C deutlich glattere
Schichten entstehen. Als Grund wird die Überwindung der Ehrlich-Schw oebel -
Barriere angeführt. Die Erhöhung der Substrattemperatur führt zur Erhöhung der
Ober�ächenmobilität der adsorbierten Eisenatome.Wird diese groÿ genug, können
Stufenkanten überwundenwerden � das Systemwechselt vom Insel- zum lagenweisen
Wachstum womit eineReduktion der Schichtrauigkeit einhergeht.

Bernstein et al. [74] zeigte anhand von Röntgenbeugungs-Messungenan gesputter-
ten Eisenschichten4 auf GaAs(001), dass die Texturierung der Eisen�lme senkrecht
zur Ober�äche mit zunehmenderTemperatur besserwird. Für 100±C wird von haupt-
sächlich zufällig orientiertem Wachstum berichtet. Bei 300±C wird aus dem Fehlen
des(110)-, dafür stark ausgeprägten(200)-Eisenpeaksgeschlossen,dassdiesdie beste
Temperatur für hochgradig orientiertes Wachstum der Eisenschicht ist.

Wie in Kapitel 2.1.5 auf Seite 20 beschrieben, ist die Temperatur während des Be-
schichtungsprozessesnur ungefähr bekannt. Der Fehler liegt im Bereich von § 10±C.
DieseGenauigkeit reicht aus um tendenzielleAussagenzu machen. Auf beiden Sub-
stratt ypen werdenSchichten bei 25,40,70,145,225±C hergestellt,auf GaAs zusätzlich
bei höherenTemperaturen von 275und 300±C.

Magnetisc he Eigenschaften

Bei Substrat-Temperaturen von 25±C (Raumtemperatur) und im Fall von GaAs-
Substratenüber 225±C könnenkeine LEED-Spots gefundenwerden,d.h. es liegt kein
epitaktischesWachstum vor. Die MOKE-Messungenliefern in Übereinstimmung damit
keineschmalenrechteckigen Hystereseschleifen,wie sieausAbbildung 4.9, Seite51 be-
kannt sind. Stattdessenzeigensich die für polykristallines Eisen typischen s-förmigen
Kurven(sieheAbbildung 4.14). Der Grund für polykristallines Wachstum bei Tempe-
raturen von 275±C und 300±C ist einestarke Di�usion von Ga und As in den gesamten
Eisen�lm, wie aus XPS-Messungenan diesenSchichten zu sehenist (Abbildung 4.14,
rechts). Zusätzlich zu den Eisen-Peakssind Ga- und As-Peaksklar erkennbar. Da XPS

2Beugung hochenergetischer Elektronen, engl.:(Re�ection High Energy Electron Di�r action)
3Raster-Tunnelmikroskop, engl.: (Scanning Tunneling Micr oscope)
4Schichtdicken > 3000Å
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Abbildung 4.14: Links: Hystereseschlaufe einespolykristallinen Eisen�lms, wie sie für Sub-
strattemperaturen von 25, 275und 300±C auf GaAs gefundenwurden. Rechts: XPS Messung
mit Al-K ® Strahlung (1486,6 eV) an 100Å Eisen auf GaAs, hergestellt bei 300±C. Auÿer
den markanten 2p Linien und den wesentlich breiteren Auger- PeaksdesEisen kann Galli-
um und Arsen nachgewiesenwerden. Da die Messmethode ober�ächensensitiv ist, muss das
Substratmaterial stark in den Eisen�lm di�undiert sein.

eine ober�ächensensitive Messmethode ist, lässt sich der Nachweis desSubstratmate-
rials nur durch eine starke Durchmischung bis hin zur Ober�äche erklären. Für die
Eisen�lme, die bei Substrattemperaturen < 225±C aufgesputtert wurden, lässt sich
kein Substratmaterial nachweisen.

Abbildung 4.15zeigt denVerlauf der Koerzitivfelder und FMR-Linienbreiten als Funk-
tion der Substrattemperatur. Um Details im Kurvenverlauf erkennenzu können,sind
die Werte der polykristallinen Eisenschichten, die mit etwa 20 mT eineGröÿenordnung
breiter als die der Einkristallinen sind, nicht eingezeichnet.

EpitaktischesWachstum direkt auf dem GaAs und MgO-Substrat �ndet erst ab einer
Temperatur von 40±C statt. Die Ursache hierfür ist bisher nicht geklärt, da die Er-
höhung der Temperatur verglichen mit der Temperatur der gesputtertenTeilchen von
etwa 10 eV (1eV = 11605K) 5 vernachlässigbarklein ist.

Im Fall von GaAs-Substratenhängt HC stark von der Substrattemperatur ab (Abbil-
dung 4.15). Die Koerzitivfelder der über 145±C deponierten Schichten sind mehr als
doppelt so groÿ wie die der bei niedriger Substrattemperatur hergestellten.Bei MgO
hingegenvariiert die Breite der Hystereseschlaufen kaum.
Ähnlich zeigt sich das Verhalten auch bei den FMR-Linienbreiten in Abbildung 4.15:
Man �ndet einestarke Variation bei Eisenauf GaAs, jedoch kaum Veränderungenbei
Schichten auf MgO-Substraten.Der Verlauf der Kurven unterscheidet sich jedoch qua-
litativ. Aus den HC -Werten desEisensauf GaAs lässt sich eine Verschlechterung der
Schichtqualität mit zunehmenderTemperatur folgern,wasin Übereinstimmung mit der
Tendenzzum polykristallinen Wachstum der Schichten durch Di�usion über 225±C ist.

5kB T300K ¼ 1/40 eV
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Aus den FMR-Linienbreiten hingegeninterpretiert man nach einer Verschlechterung
der Schichtqualität bis 145±C eine Verbesserungbei 225±C. DiesesVerhalten spricht
für den im Beginn desKapitels zitierten Fall, dassdurch die erhöhte Ober�ächenmobi-
lität dasSchichtwachstum positiv beein�usst wird. Dassdiesbei niedrigerenSubstrat-
temperaturen als in [72] der Fall ist kann durch die Sputterdeposition und der damit
verbundenenhöherenPartikelenergiegerechtfertigt werden.

Die Ergebnissestehenim Widerspruch zu denenvon Bernstein et al. [74], wo von
nicht texturierten Eisen�lmen bei 100±C und einer Verbesserungder Orientierung mit
zunehmenderTemperatur bis 300±C berichtet wird.

Abbildung 4.15: Koerzitivfelstärke (links) und FMR-Linien breiten (rechts) als Funktion
der Substrattemperatur. Bei Raumtemperatur (25±C) ist kein epitaktisches Wachstum auf
GaAs bzw. MgO zu �nden. Wird hingegenauf dasSubstrat bei 225±C ein epitakitischer dün-
ner Eisen�lm (Keimschicht, engl.:Seedlayer) von 20Å aufgebracht, wächst nach Abkühlen auf
Raumtemperatur das Eisen weiterhin epitaktisch auf. Die Koerzitivfelder der Eisenschich-
ten auf GaAs bei 25, 275 und 300±C sind nicht im Diagramm eingetragen,da es sich um
polykristalline Filme mit Werten um 20 mT handelt. Sputterparameter: UB eam = 0; 75 kV,
p = 1; 8 £ 10¡ 3 mbar, tS = 15 s

Die Koerzitivfelder der auf MgO gewachsenenEisenschichten zeigenkeinenbesonderen
Trend bei Variation der Temperatur. Die Werte für HC streuen mit geringer Abwei-
chung um 0,75 mT. Bei den Linienbreiten der FMR-Messungzeigt sich ein ähnlicher
Kurvenverlauf wie bei den Proben auf GaAs: Bei geringenTemperaturen von 40±C
und hohen Temperaturen von 225±C sind die Linienbreiten am geringsten.Eine In-
terdi�usion von MgO in die Eisenschicht kann ausgeschlossenwerden, da es sich um
einenionischen Kristall handelt. Im Gegensatzzum kovalent gebundenenGaAs ist die
Bindung der Atome im MgO-Kristall gröÿer.

Die Mindesttemperatur von 40±C kann nicht durch Änderung der Sputterbedingungen
erniedrigt werden.Versuche, die Ober�ächenmobilität der ankommendenTargetatome
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durch gleichzeitigenBetrieb von Sputter- und Assistquelle6 zu erhöhenund damit epi-
taktischesWachstum bei Raumtemperatur zu ermöglichen zeigenebensowenig Erfolg
wie eineVerringerungdesSputtergasdrucks auf 3; 0 £ 10¡ 4 mbar.

Abbildung 4.16: XRR-Messungenan Eisenschichten, die bei den im Diagramm angege-
benenTemperaturen hergestellt wurden. Deutlich ist eine Zunahme der Rauigkeit und/o der
Zunahmeder Di�usion an der Grenz�ächezum Substrat mit höhererTemperatur zu erkennen.

Epitaktisc hes Wachstum bei Raum temp eratur

Wird auf dasSubstrat zunächst einedünne Eisen-Keimschicht (hier: 20Å) epitaktisch
bei erhöhter Temperatur deponiert, �ndet nach Abkühlen auf Raumtemperatur epi-
taktischesWachstum von Eisenauf Eisenstatt. Dies belegensowohl LEED-Bilder als
auch die schmalen Hysteresekurven und FMR-Linienbreiten. Die Werte für H C und
¢ B der so deponierten Schichten sind in Abbildung 4.15bei T = 25±C eingetragen.

Um zu klären, ob die geringeTemperatur allein für das epitaktische Wachstum bei
40±C verantwortlich ist, wurden mit einer MBE-Anlage 100 Å dicke Eisenschichten
auf unbehandeltemGaAs bei 50±C, bzw. 100±C hergestellt. LEED-Aufnahmen zeigen

6Es wurden Beamspannungen von 50 V bzw. 100 V benutzt um ein Absputtern der deponierten
Eisenschicht zu verhindern (vgl. Abbildung 2.5, Seite 17 und Abbildung 2.7, Seite 19).
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wedernach Deposition, noch nach einstündigemTempern desEisen�lms bei 300±C Re-
�exe. Darausist ersichtlich, dassdie Temperatur nicht allein für die Sputterepitaxiebei
40±C Substrattemperatur verantwortlich ist. Sowohl die höhereEnergieder gesputter-
ten Teilchen,alsauch ein zusätzlicher Energieeintrag durch die an der Targetober�äche
re�ektierten Ionensind maÿgeblich am Wachstum beteiligt (sieheAbschnitt 4.2.4,Seite
60).

Abbildung 4.17: RKM-Aufnahme von 100 Å Fe auf GaAs. Das linke Bild zeigt die mit
MBE bei 100±C deponierte Schicht, das rechte Bild die bei 70±C gesputterte. Das Entfernen
der Oxidschicht im Falle der MBE-Deposition erfolgte durch Heizen auf 590±C und durch
15 s Sputtern des GaAs bei der Sputterdeposition. Zu beachten sind die unterschiedlichen
Höhenskalen.

Zum Vergleich des unterschiedlichen Wachstums von MBE deponierten und ionen-
strahlgesputterten Schichten sind in Abbildung 4.17 zwei RKM-Aufnahmen gezeigt.
Die Ober�äche der MBE-deponierten Schicht zeigt viele groÿeLöcher, die bis auf das
Substrat reichen. Der gesputterte Eisen�lm zeigt hingegeneine geschlosseneSchicht
von einheitlicher Höhe. Dies lässt sich durch unterschiedliche Ober�ächenmobilitäten
der Eisenatomebei den Depositionsverfahrenerklären. Die RMS-Rauigkeit der MBE-
Eisenschicht beträgt 17,8Å, die der gesputtertenSchicht 2,8 Å. Trotz Vorsputtern des
Substrates(und der damit verbundneneRauigkeitszunahme)ist ¾RM S mit der Rau-
igkeit der bei niedriger Temperatur gesputterten Eisenschichten auf unbehandeltem
Substrat vergleichbar (¾RM S; 0sec = 2,6Å, Abschnitt 4.2.2,Seite54).

4.2.4 Ein�uss des Target-Sputterwink els

Eine mögliche Erklärung für das Gelingen des epitaktischen Wachstums auf oxidier-
ten, nicht vorgesputtertenSubstratenist die Annahme hochenergetischer Argonionen,
die von der Targetober�äche auf das Substrat re�ektiert werden. Dass solche Ionen
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das Wachstum beein�ussen, wird auch von Bernstein et al. und Zhou et al. ge-
zeigt [75,76]. Die Ionen könnten dasOxid von der Ober�äche (teilweise)entfernen und
einekristalline GaAs-Ober�äche freilegen.EpitaktischesWachstum ohneAnwesenheit
von hochenergetischen Argonionen sollte dann nicht möglich sein. Um dies zu über-
prüfen, wird in einem einfachen Versuch der Targetwinkel verändert und 100Å Eisen
auf GaAs ohne,und nach 15s Substratvorsputtern deponiert. Abbildung 4.18stellt die
geometrischen Verhältnissein der Prozesskammer dar.

Tatsächlich lassensich bei �achem Sputterwinkel und niedriger Temperatur von 40±C
keine epitaktischen Schichten herstellen. Weder die Eisenschicht des unbehandelten,
noch desgesputterten SubstrateszeigenLEED-Re�exe, im Gegensatzzu den Ergeb-
nissenunter VerwendungdesStandardwinkels.Dadurch ist gezeigt,dassdie re�ektier-
ten Ionen die Ober�ächenmobilität der Eisenatomeerhöhen.Siewirken im Sinneeiner
e�ektiv en Temperaturerhöhung desSubstrates.
Wird die Eisenschicht unter �achem Sputterwinkel bei 70±C aufgesputtert sind sehr
schwache, bei 225 ±C stark ausgeprägteLEED-Spots zu �nden (Abbildung 4.19). Da-
bei �ndet epitaktisches Wachstum unabhängig davon statt, ob das Substrat vorge-
sputtert ist oder eine oxidierte Substratober�äche vorliegt, wie aus Abbildung 4.19
hervorgeht. Die LEED-Aufnahme der auf unbehandeltemSubstrat gewachsenenEi-
senschicht (links) zeigt die schärfsten Spots, die in dieserArbeit auf GaAs gefunden
wurden.Die glatte Ober�ächedesGaAs-Oxid,verbundenmit der Ober�ächenmobilität
der gesputtertenTargetatomebei dieserTemperatur, ermöglicht gutesWachstum. Dass
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Abbildung 4.18: Unter einem Standardwinkel von ca. 50± (links) tri�t der Ionenstrahl op-
timal auf dasTarget. Jedoch wird damit auch begünstigt, dassan der Ober�äche desTargets
spekulär re�ektierte Ionen auf das Substrat tre�en (dünne schwarze Pfeile). Durch Rotation
des Substrathalters während der Deposition wird jeder Punkt des Substratesvon re�ektier-
ten Ionen getro�en. Die Ober�ächenmobilität der deponierten Targetatomewird durch diesen
zusätzlichen Energieeintrag erhöht. Bei einem�ac hen Sputterwinkel von etwa 25± stehenSub-
strat und Target fast parallel zueinander.DieseGeometrieentspricht in etwa der idealen,wie
in Abbildung 2.4, auf Seite15 gezeigt.Die Anzahl der auf dasSubstrat re�ektierten Ionen ist
reduziert. Allerdings tri�t der Ionenstrahl über den Rand desTargets hinaus (weiÿe Pfeile),
was zu Verschmutzung der wachsendenSchicht führt (Abbildung 4.20).
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die LEED-Re�exe derart gut ausgeprägtsind, ist auf das FehlendesBombardements
der Ober�äche durch sehr hochenergetische Argonionen bei dem �achen Targetwin-
kel zurückzuführen, die Versetzungenim Kristall verursachen können. Das Substrat-
vorsputtern führt zu sichtbar schlechterem epitaktischen Wachstum. Es zeichnen sich
zusätzliche Re�exe um die Hauptspots ab, was auf eine raue, facettierte Ober�äche
hindeutet. Diese zusätzlichen Re�exe werden in keiner LEED-Messungder anderen,
unter einemWinkel von 50± gesputtertenEisenproben beobachtet. Dort haben die auf
das Substrat re�ektierten Sputtergasionendurch Erhöhung der Ober�ächenmobilität
einenpositiven Ein�uss auf dasepitaktische Wachstum.

Abbildung 4.19: LEED Aufnahmen von 10 nm Eisen auf GaAs, aufgenommenbei einer
Elektronenenergievon 90 eV. Sputterparameter: Targetwinkel von 26±, TS = 225±C, p =
1,8£ 10¡ 3 mbar. Im linken Bild wurde dasSubstrat nicht, im rechten Bild für 15 s vorgesput-
tert. Während im unbehandeltenFall scharfe, runde LEED-Spots zu erkennensind, zeichnen
sich um die schwach ausgeprägtenSpots im rechten Bild zusätzliche Re�exe ab.

Aus diesemExperiment ist ersichtlich, dassdie auf dasSubstrat re�ektierten Ionendas
epitaktischeWachstum förden,jedoch nicht allein für dieSputterepitaxieverantwortlich
sind. EpitaktischesWachstum auf oxidierten Substraten ist bei erhöhter Temperatur
auch ohne den zusätzlichen Energieeintrag möglich. DiesesErgebnis unterstützt die
Vermutung, dassesLöcher im Oxid gibt, die von den mobilen Targetatomenerreicht
werden,und als Keime für dasepitaktische Wachstum wirken.
Die zusätzlichenRe�exe im LEED-Bild nach Vorsputtern desSubstratesweisendarauf
hin, dassdie Ober�ächenmobilität der Targetatomeohnedie zusätzliche Energiedurch
die re�ektierten Ionen zu gering ist, um idealeGitterplätze zu besetzen.Die durch das
Vorsputtern induzierte Rauigkeit kann währenddesWachstumsnicht geglättet werden.

Bei einem Targetwinkel von 25± wäre das Studium der Sputterepitaxie ausschlieÿlich
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als Funktion der Energie der gesputterten Teilchen möglich. Allerdings führt der am
Target vorbei tre�ende Ionenstrahl zu einer deutlichen Verunreinigung der Schicht.
In Abbildung 4.20 ist das XPS Spektrum einer Siliziumschicht, hergestellt auf einem
4 Zoll Siliziumwafer dargestellt. Auÿer Eisen, das vermutlich hauptsächlich von der
Prozesskammerwand stammt, wird auch Silber gefunden,dasauf zuvor durchgeführte
Experimente mit Silberpu�er-Schichten zurückzuführen ist (sieheKapitel 4.2.6). Aus
dem Peakvergleich Si 2s - Fe 2p bzw. Ag 3d lässt sich eineEisenkonzentration von cF e

= 12%und eineSilberverunreinigungvon cAg ¼ 0; 5%emitteln. Wird die Schicht unter
dem Standardsputterwinkel von 50± deponiert, lässt sich kein Silber nachweisen.Die
Eisenkontamination liegt in diesemFall bei cF e = 2%. Ihre Ursache ist in Anhang A,
Seite88 erläutert.

Abbildung 4.20: XPS Messungan einer Silizium-Schicht, hergestellt unter einem Sputter-
winkel von 26±. Als Substrat diente ein 4 Zoll Silizium-Wafer, um keineSignaledesEdelstahl-
Probenhalterszu messen(sieheAbbildung 2.9, Seite21). Die eingesetztenBilder zeigenAus-
schnitte desÜbrsichtsspektrums im Bereich der Fe 2p bzw. Ag 3d Peaks,sowie die ermittelten
Flächeninhalte nach Abzug der Basislinien.

4.2.5 Variation der Beamspann ung

Im vorigenAbschnitt konnte gezeigtwerden,dassbei allenbisherdeponiertenSchichten
eineRe�exion von Argonionenam Target auf dasSubstrat erfolgt. DieserZustand ist
vergleichbar mit demIonenstrahlgestütztenSputtern, d.h. Sputtern unter Verwendung
einer zweiten, auf das Substrat gerichteten Ionenkanone(vergl. Abbildung 2.5, Seite
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17). Aus diesemGrund sollte eine Variation der Beamspannung UB eam einenEin�uss
auf die Deposition haben.

Wie in Kapitel 2.1.5beschrieben ändert dasErhöhender Beamspannung sowohl Sput-
terrate alsauch Beamstrom,aber nur wenigan derEnergieverteilungderherausgelösten
Targetatome.Der Beamstromwird für alle Beamspannungenkonstant auf 14 mA ge-
halten. Bei hoher Beamspannung erfolgt diesdurch PulsendesStrahls mit 4 kHz, bei
niedrigen Beamspannungen durch Erhöhen der Beschleunigungsspannung. Die Sput-
terrate liegt bei den gewählten Parametersätzenbei 0,3 Å/s. Da sowohl Rate als auch
Energieder Targetatomebei den verschiedenenBeamspannungenkonstant bleibt, ist
eine Änderung der magnetischen oder strukturellen Eigenschaften der Eisen�lme auf
die re�ektierten Argonionenzurückzuführen.
Für den stabilen Betrieb der Sputterquelle bei Beamspannungen > 1 kV muss ein
Gasdruck von 10¡ 4 mbar gewählt werden.Deshalbwerdendie folgendenSchichten bei
dem niedrigeren Gasdruck präpariert, wodurch die Ergebnissenicht direkt mit den
bisherigenvergleichbar sind.

Abbildung 4.21: Koerzitivfelstärke (links) und FMR-Linien breite (rechts) als Funktion der
Beamspannung. Eine Beamspannung von 0,75 kV stellt einen optimalen Wert dar. Sputter-
parameter: p = 3; 0 £ 10¡ 4 mbar, T = 225±C, tS = 15 s.

Aus Abbildung 4.21 ist ersichtlich, dassdie Beamspannung wie vermutet einen Ein-
�uss auf das Wachstum der Schichten, somit deren magnetische Eigenschaften, hat.
Die Koerzitivfelder der Eisenschichten auf GaAs sinken im Bereich von 0,30 kV bis
1,00kV von 2,5 mT auf 2,2 mT ab. Bei 1,30kV hingegenist einefast doppelt sobrei-
te Hystereskurve mit einer Koerzivität von 3,9 mT zu �nden. Die Koerzitivfelder der
auf MgO-SubstratengewachsenenEisenschichten zeigendengleichenTrend, mit einem
deutlich ausgeprägterenE�ekt. Bei 0,75kV ist ein minimalesKoerzitivfeld von 0,8 mT
zu �nden.

DiesesExperiment zeigt, dassdie re�ektierten Ionen einen positiven Ein�uss auf das
Schichtwachstum haben können.Eine Beamspannung von 0,75kV liefert bezüglich der
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Koerzitivfelder und FMR-Linienbreiten die bestenErgebnisse.Bei niedrigerenWerten
von UB eam ist die Energieder re�ektierten Ionenscheinbar zu gering,bei hohenWerten
von UB eam zu groÿ, um das Wachstum positiv zu unterstützen. Die Verbreiterung der
Hytereseschlaufen bei hohen Beamspannungen ist auf eine zunehmendeAnzahl von
Gitterdefekten oder Aufrauung der Schicht zurückzuführen.XPS-Messungenan der bei
1,30kV gesputtertenEisenschicht auf GaAs zeigenzusätzlich Spurenvon Gallium und
Arsen, was auf groÿeRauigkeit und/oder Durchmischung mit dem Substrat hinweist.

4.2.6 Eisen auf Silb erpu�er

Der Grund für dasgute Wachstum von Eisenauf Silber-Pu�erschichten ist zum einen,
dassdie Gitterk onstanten beider Elemente sehr gut zusammenpassen.Zum anderen
überdeckt eine gut gewachseneSilberschicht ausreichender Dicke (¼ 1500Å [77]) die
Substratrauigkeit und ist auf Terassenvon einigen100nm atomar glatt.

In Anlehnung an eineRezepturaus[77]unter Berücksichtigung der bishergewonnenen
Ergebnisse,wird zunächst einedünneEisen-Keimschicht von 20Å auf GaAs bei 225±C
deponiert. Die Substrattemperatur beimAufwachsenderSilberschicht beträgt zunächst
ca. 70±C (etwa erreichte Temperatur nach einer StundeAbkühlen desSubstrates)und
wird im Verlauf der Deposition auf 225±C gesteigert.Um Gitterdefekte auszuheilen,
werdendie Proben anschlieÿendeineStundebei 300±C getempert. Nach Abkühlen des
Substratesauf Raumtemperatur erfolgt die Deposition von 100Å Eisen.

Die bisher unternommenenVersuche einen guten Silberpu�er zu wachsen sind noch
nicht geglückt (sieheAbbildung 4.22). Ursache ist eine zu geringeSilberschichtdicke
durch Fehlkalibrierung desSchwingquartzmonitors und einenoch nicht optimale Sub-
strattemperatur während desWachstums, bzw. Temperns.
Die RKM-Aufnahmen zeigendeutlich, dassdie Silberpu�er wegenzu geringer Dicke
nicht geschlossensind,wasauch an STM-Aufnahmenan MBE-deponiertenEisenschich-
ten gefundenwird [78]. Es zeichnensich beim Wachstum zwei Achsenaus,weshalbdie
Löcher in der Silberschicht auf GaAs und die Inseln auf MgO rechteckig sind. Das un-
tere Bild in 4.22zeigt eineDetailansicht einergroÿenSilber-Terasseauf MgO-Substrat
mit Kantenlängen von einigen 100 nm. Der auf dieserTerasseermittelte RMS-Wert
von 3,4 Å ist mit dem Wert der direkt auf GaAs oder MgO-Substrat gesputterten
Eisenschichten vergleichbar.

Wie bei den Eisen�lmen zuvor stellt MgO ein besseresSubstrat für das epitaktische
Wachstum dar. Die LEED-Bilder der auf MgO gewachsenenSubstrate zeigen sehr
scharfe Spots (Abbildung 4.22), während die Re�exe der auf den GaAs gewachsenen
Schichten sehr schwach sind und eine starke Facettierung zeigen.Um ein geeignetes
Silberpu�ersystem herzustellen,sind die Substratparameterzu optimieren.
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Abbildung 4.22: RKM Aufnahmen von Eisenauf Silberpu�erschichten, gewachsenauf GaAs
(oben links) und MgO (oben rechts, unten links). Zu beachten sind die unterschiedlichen Grö-
ÿen der Bildausschnitte. Das Bild unten rechts zeigt die scharfen LEED-Re�exe desSystems
auf MgO.
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4.2.7 Wink elabhängige FMR-Messungen

An einer Auswahl der bisher vorgestellten Proben werden winkelabhängigeFMR-
Messungendurchgeführt, um die Werte für die kubische Kristall-Anisotropie K 1, die
uniaxiale Anisotropie K U sowie die SättigungsmagnetisierungM e®

S zu ermitteln. Aus
Symmetriegründengenügt prinzipiell die MessungeinesWinkelbereichs von 180±. Aus
jedemEinzelspektrum wird dasResonanzfeld(Magnetfeld der Resonanzpeak-Position)
bestimmt und als Funktion desWinkels aufgetragen.Durch An�tten der Daten unter
VerwendungdesProgrammesMOKESIM [48] könnendie wichtigen Gröÿen bestimmt
werden.

Zunächst werden die Ergebnisseder Eisenschichten auf GaAs dargestellt. Abbildung
4.23 zeigt das Ergebnis der winkelabhängigenMessungan einer Schicht auf GaAs in
Rohdatenform.Die Winkelabhängigkeit desResonanzfeldesist deutlich erkennbar. Wie
in Kapitel 2.2.5,Seite29 diskutiert, ist dasResonanzfeldin harter Achse(45±, 135±,...)
gröÿer als in leichter Achse.

Abbildung 4.23: Re�ektionskoe�zien t S11 als Funktion des Probenwinkels und der Ma-
gnetfeldstärke von Eisen auf GaAs bei 7,998GHz. Der Farbton gibt die Signalstärke wieder,
wobei eine dunkle Farbe für ein starkesSignal steht.

Abbildung 4.24 zeigt die winkelabhängigenFMR-Messungender Proben aus Kapitel
4.2.2,Seite48, bei denendie Vorsputterzeit desSubstratesvor der Deposition variiert
wurde. Die ausden Einzelspektren ermittelten Resonanzfeldersind als schwarzeQua-
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Abbildung 4.24: WinkelabhängigeFMR Messungvon 100Å Fe auf GaAs nach Substrat-
Vorsputterzeiten von 0 s (oben), 15 s (Mitte) und 200 s (unten). Der Winkel 0± entspricht
einer [100]-Richtung, d.h. leichten Achse.
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drate gezeichnet. Die Datenanpassungliefert einesehrgute Übereinstimmung mit der
Lage der Datenpunkte, wie aus dem Verlauf der roten Linien zu sehenist. Die gestri-
chelten Linien helfen optisch, um Unterschiede zwischen den beiden leichten Achsen
der kubischen Anisotropie (Probenwinkel = 0±, 90±,...) und den harten Achsen (45±,
135±,...) festzustellen.Die Kurvenform ändert sich stark mit zunehmenderSubstrat-
Sputterzeit:
DasobereBild zeigt die Messungan demEisen�lm auf unbehandeltem,alsooxidiertem
GaAs Substrat. In erster Näherungberühren alle Maxima und alle Minima der Kur-
ve die gestrichelte Hilfslinie. Das bedeutet, dasshier fast ausschlieÿlich die vierzählige
Kristallanisotropie zum Signal beiträgt, der eine geringeuniaxiale Anisotropie über-
lagert ist. In der Literatur wird bei diesenEisen-Schichtdicken eine deutlich stärkere
uniaxiale Anisotropie gefunden[63].Siewird auf eineVerbindungvon Eisenund GaAs
an der Grenz�äche zurückgeführt. Dassdie in der Literatur erwähnte uniaxiale Ani-
sotropie hier fast vollständig fehlt, bekräftigt die Vermutung, dasshier tatsächlich ein
epitaktischesWachstum auf einemlöchrigen Oxid statt�ndet. Nur wenigeEisenatome
erreichen durch Löcher die saubere GaAs-Ober�äche und bilden dort eine besondere
Verbindung mit den Substrat-Atomen. Dieseführt zu einer uniaxialen Grenz�ächen-
Anisotropie [64]. Die gröÿte Zahl der Eisenatomekann aufgrund desOxids die saubere
GaAs-Ober�äche nicht erreichenund somit nicht zur uniaxialen Anisotropie beitragen,
weshalbsie sehrklein ist.
KurzzeitigesSubstratsputtern induziert in dem nachfolgendabgeschiedenenEisen�lm
jedoch einezusätzliche uniaxiale Anisotropie, wie in der mittleren Abbildung zu sehen
ist. Ihre leichte Richtung liegt in [-110]und damit in Richtung der magnetisch harten
Achseder Kristallanisotropie desEisen�lms, was aus den unterschiedlichen Amplitu-
dender Maxima und denunverändertenPositionender Minima zu sehenist. Durch die
freigelegteGaAs-Ober�ächeist esnun möglich, dassdie zur uniaxialenAnisotropie füh-
rendeFeGaAs-Verbindung entstehen kann. Somit zeigt auch eine nicht rekonstruierte
Ober�äche eine uniaxiale Anisotropie. Dies bestätigt Folgerungenvon Moosbühler
et al., wo der Ein�uss verschiedenerRekonstruktionen galliumreicher Ober�ächen un-
tersucht wird [64]. Es wurde gezeigt, dass die Stärke und Richtung der uniaxialen
Anisotropie unabhängigvon der Art der Rekonstruktion gleich groÿ sind. Darauswird
gefolgert, dassdie Eisenatomemit der galliumreichen Ober�äche immer die gleiche
Grenz�ächenstruktur bilden, wobei die vorherrschendeRekonstruktion keinenEin�uss
hat. Aus den in dieserArbeit durchgeführten XPS-Messungen(Abbildung 4.4, Seite
43) wurde eineZunahmedesGalliumgehaltesdurch Sputtern desSubstratesermittelt.
Die Stärke der hier gefundenenkubischen und uniaxialen Anisotropie ist geringerals
bei anderenArbeiten unter Verwendungder MBE-Deposition [63,65].
Nach langem Vorsputtern desSubstrates(unteres Bild) zeigenauch die Minima eine
Variation der Amplitude. Die grenz�ächeninduzierte, uniaxiale Anisotropie ist leicht
gegenüber der [-110]-Richtung verdreht. Dass dadurch die beiden leichten kubischen
Achseneiniger Proben unterschiedlich sind, wurde bereits bei den MOKE-Messungen
deutlich (sieheAbbildung 4.9, Seite51). Aus den RKM-Aufnahmen (Abbildung 4.12,
Seite54) konnte einedrastischeZunahmeder Rauigkeit und Ober�ächenstruktur durch
langesSubstratsputtern erkannt werden. Durch die Rauigkeit wächst der Film wahr-



70 4. Ergebnisse

scheinlich verspannt auf, wasüber denmagnetoelastischenE�ekt [71]zu einerweiteren
uniaxialen Anisotropie führt. Die Summeder Grenz�ächen-und Verspannungsanisoto-
pie liegt nicht mehr in [110]-Richtung. Die reduziertenWerte für K 1 und M e®

S deuten
ebenfalls auf nicht perfektesKristallw achstum hin. Die Ergebnissefür die Kristalla-
nisotropie K 1, die uniaxiale Anisotropie K U und die SättigungsmagnetisierungM e®

S
aus der Datenanpassungsind in Tabelle 4.4 zusammengefasst.Weiterhin ist die in
der FMR-Terminologiegebräuchlichen Form K i =M e®

S angegeben. In der erstenSpalte
sind die gegenüber dem Standardsatzveränderten Sputterparameter aufgeführt. Die
anfangsaus den Koerzitivfeldern und Linienbreiten gezogenenVermutungen über die
Schichtqualität werden hiermit gröÿtenteils bestätigt und quanti�zieren das Maÿ der
kristallinen Güte. O�ensichtlich hat eine reduzierteSubstrattemperatur von 40±C das
besteepitaktische Wachstum zur Folge, wie die hohen Werte für Kristallanisotropie-
konstante K 1 von 38000J/m 3 und SättigungsmagnetisierungM e®

S von 1,59£ 106 A/m
belegen.
Obwohl die LEED-Re�exe bei verändertemTargetwinkel in Abbildung 4.19auf Seite62
sehrschmal sind, kann davon allein keinegute Qualität der Schicht abgeleitetwerden.
Da bei diesemTargetwinkel der wachstumsunterstützende Ein�uss der re�ektierten
Argonionenfehlt, wächst der Eisen�lm nicht von Anfang an hochgradig geordnet.Für
die ober�ächensensitive LEED-Messungbleibt diesverborgen.
Dassdie hochenergetischen Ionen durchaus einen positiven Ein�uss auf die Kristalli-
nität haben zeigt sich auch bei dem vergleichsweisehohenWert von K 1 und M e®

S des
bei hoher Beamspannung von 1,3 kV gesputtertenEisen�lms.
Die auf MgO-SubstratengewachsenenEisenschichten weisenfast volumenartigeWerte
für K 1 und M e®

S auf, wie ausTabelle 4.4 anhand dreier Beispielezu sehenist. Bei der
verwendeten Anregungsfrequenzvon ¼ 8 GHz zeigendeshalb die winkelabhängigen
Messungender Eisenschichten auf MgO nur in einemschmalen Winkelbereich um die
harten Achsen (45±, 135±... ) Resonanzpeaks.Es treten zwei Peaksbei gleichem Po-
benwinkel auf, deren Abstand mit dem Winkel variiert. Wird das re�ektierte Signal
wie zuvor als Funktion desWinkelsund desangelegtenMagnetfeldsaufgetragen,erge-
ben sich Ovale, die sogenannten Loopings, wie Abbildung 4.25zeigt. DiesesPhänomen
kann mit Hilfe von Abbildung 4.26leicht verstandenwerden,wo der Verlauf der Reso-
nanzfrequenzals Funktion desangelegtenMagnetfeldesfür verschiedeneProbenwinkel
gezeigtist. Bei Ausrichtung der Probe mit einer leichten Achsein Richtung desexter-
nen Feldes(Probenwinkel = 0±) ist die Probe für alle externenMagnetfeldergesättigt,
d.h. Magnetisierung und externesMagnetfeld sind parallel. Wird die Probe um 45±

verdreht, zeigt eine harte Achsein Richtung desäuÿerenMagnetfeldes.Die Probe ist
für kleine Magnetfelder nicht gesättigt. Ohne externesFeld liegt die Magnetisierung
in einer leichten Achseund wird mit zunehmenderFeldstärke aus dieserRichtung ge-
zwungen.Entspricht dasexterneFeld dem Anisotropiefeld, zeigt der Kuvenverlauf ein
Mininmum. Erst ab diesemFeldwert ist die Probe gesättigt. Die Tiefe desMinimums
ist stark vom Probenwinkel abhängig,wie in Abbildung 4.26 (links) zu sehenist. Bei
einer Anregungsfrequenzvon 8 GHz, gibt es deshalbfür zwei Magnetfelder eine Re-
sonanzbedingung:Rechts desMinimums für den Fall der gesättigtenProbe und links
desMinimums für den ungesättigtenFall. Wird also bei �xer Anregungsfrequenzdas
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Abbildung 4.25: Re�ektionskoe�zien t S11alsFunktion desProbenwinkelsund der Magnet-
feldstärke von 100Å Eisen auf MgO bei 8,250GHz. Der Farbton gibt die Signalstärke wieder,
wobei eine dunkle Farbe für ein starkesSignal steht. Durch die groÿen Werte für Werte von
K 1 und M e®

S treten bei dieserAnregungsfrequenzsogenannte Loopings auf.

Magnetfeld von null erhöht und die re�ektierte Leistung als Funktion desangelegten
Feldesgemessen,zeigt dasSpektrum entsprechendzwei Peaks.Der Abstand der Peaks
zueinanderist emp�ndlich vom Probenwinkel abhängig.Bei 45± ist er maximal. Ein
Verdrehender Probe um wenigeGrad in Richtung einer leichten Achseverändert die
Resonanzbedingungderart, dassdie Peaksaufeinanderzu wandern, bis sie schlieÿlich
im hier simulierten Fall bei einemWinkel von etwa 41± übereinanderliegen.Für klei-
nere Winkel kann bei der Anregungsfrequenzvon 8 GHz keine Resonanzbedingung
gefundenwerden.

Dassbei GaAsdieserE�ekt nicht auftritt liegt an dergeringerenStärkederAnisotropie,
wie der rechten Teil von Abbildung 4.26zeigt. Zur Simulation wurden die ermittelten
Werte von K 1 und M e®

S einer Eisenschicht auf GaAs und MgO verwendet.Die Kurven
zeigenqualitativ den gleichen Verlauf. Durch die geringereAnisotropie ist der Bereich
desKurvenverlaufs,wo die Probe nicht gesättigt ist zu kleinerenFrequenzenverscho-
ben. Loopingswürden im hier gezeigtenFall für Fe auf GaAs bei Frequenzen/ 6 GHz
auftreten.
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Abbildung 4.26: Links: Abhängigkeit der Resonanzfrequenzvom angelegtenMagnetfeld für
verschiedeneProbenwinkel. Bei einer Anregungsfrequenzvon 8 GHz tritt die Resonanznur
in einem schmalen Winkelbereich von etwa 5± um die harte Achse (45±) herum auf. Rechts:
Simulation der Resonanzfrequenzin harter Achse (Probenwinkel = 45±) unter Verwendung
typischer Werte für K 1 und M e®

S von Eisen auf GaAs und MgO.

Abbildung 4.27: Peakpositionen (Quadrate) aus den Einzelspektren und Daten�t der Loo-
pings.
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Variierte Parameter K 1 K U M e®
S K 1=M e®

S K u=M e®
S

[J/m 3] [J/m 3] [106 A/m] [mT] [mT]
tS: 0 s 25600 190 1,26 20,3 0,2
tS: 15 s 17800 1900 1,10 16,2 1,7
tS: 200s 15400 4200 0,90 17,1 4,7
T: 40±C 38000 3800 1,59 23,9 2,4
Seedlayer, T: 25±C 23200 <100 1,28 18,1 -
Winkel: 25± 12800 320 0,94 13,6 0,3
Winkel: 25±, tS: 0 s 15900 240 0,92 17,3 0,3
UB eam: 0,30kV, p:10¡ 4 mbar 5100 1300 0,63 8,0 0,2
UB eam: 1,30kV, p:10¡ 4 mbar 27000 1200 1,19 22,7 1,0
(MgO) T: 40±C 39500 1300 1,48 26,7 0,9
(MgO) tS: 200s 36100 <100 1,47 24,6 -
(MgO) Schichtdicke 500Å 48300 500 1,66 29,1 0,3

Literaturw erte 48000 1,66 28,9

Tabelle 4.4: Aus Daten�t ermittelte Werte für K 1, K U , M e®
S . Zusätzlich sind die in der FMR-

Terminologieüblichen Werte K 1=M e®
S und K U =M e®

S angegeben. In der erstenSpalte sind die
gegenüber den Standardparametern (Beamspannung UB eam = 0,75 kV, Substrattemperatur
T = 225±C, Gasdruck p = 1; 8 £ 10¡ 3 mbar, Targetwinkel 50±, Substrat-Sputterzeit tS: 15
s, in obiger Tabelle in Zeile zwei kursiv dargestellt) variierten Gröÿen aufgeführt. Der obere
Teil fasst die Daten der Eisenschichten auf GaAs zusammen,der untere Teil bezieht sich auf
Eisen�lme auf MgO-Substraten. In der abgesetztenZeile sind zum Vergleich ausder Literatur
entnommeneWerte [79].

4.2.8 Zusammenfassung: Eisen auf GaAs- und MgO-Substraten

Auf der Suche nach optimalen Wachstumsbedingungenin Hinblick auf Epitaxie und
Ober�ächenrauigkeit von Eisen�lmen auf GaAs(001)und MgO(001) Substraten wur-
den die Sputterparameter in einemweiten Parameterbereich variiert.

Es fällt auf, dassdas epitaktische Wachstum auf MgO-Substratendeutlich besserals
auf GaAs ist, was auf die unterschiedlich starken Bindungen in beidenKristallgittern
zurückgeführt wird. Der ionische MgO-Kristall ist wegender starken interatomaren
Bindung im Kristallgitter inert bezüglich Di�usion in den Eisen�lm. Die kovalent ge-
bundenenGallium- und Arsen-Atome di�undieren hingegenbei ungünstigerWahl der
Substrattemperatur stark in die Eisenschicht und verhinderndadurch unter Umständen
sogarein epitaktischesWachstum.

KurzesVorsputtern desSubstratesentfernt die Oxidschicht und legt einesaubereSub-
stratober�äche frei. Wie anhand von extrem scharfen LEED-Re�exen an gesputterten
GaAs-Substratenzu sehenist, liegt eine nicht rekonstruierte GaAs-Ober�äche vor.
Damit unterscheidet sich die hier präparierte GaAs- Ober�äche von anderen,bei de-
nen das Oxid durch Heizendes Substratesentfernt wird. Eine bei dünnen Schichten
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recht starke uniaxiale Anisotropie K U wird in der Literatur mit der Zweizähligkeit des
GaAs-Kristalls in Verbindung gebracht. Obwohl hier durch das Vorsputtern nicht re-
konstruierte GaAs-Ober�ächen entstehen, tritt eineuniaxiale Anisotropie in Richtung
einer harten Achseauf.

DasReinigender Substratedurch Vorsputtern ist nicht nötig um epitaktischesWachs-
tum zu erhalten, wasdie Deposition von Eisenschichten auf unbehandeltenSubstraten
demonstriert. Es wird davon ausgegangen,dass Löcher im Oxid existieren, die von
mobilen Eisenatomenerreicht werdenkönnenund als Kondensationskeimefür dasepi-
taktische Wachstum dienen. Hohe Partikelenergieist für die Epitaxie auf oxidierten
Substraten unabdinglich, wie gescheiterte Versuche mittels MBE-Deposition auf oxi-
dierten Substraten Epitaxie zu erzielen,belegen.WinkelabhängigeFMR-Messungen
zeigen,dassfast ausschlieÿlich die vierzähligeKristallanisotropie und keinezusätzliche
uniaxiale Anisotropie in den Eisen�lmen auf oxidierten Substraten vorherrscht. Das
Oxid verhindert demnach eine Reaktion von GaAs und Eisen an deren Grenz�äche.
DieseDurchmischung kann auch durch Aufbringen einerKeimschicht und anschlieÿen-
der Deposition bei Raumtemperatur verhindert werden.

Auf das Substrat re�ektierte, hochenergetische Ionen unterstützen das epitaktische
Wachstum durch Erhöhender Ober�ächenmobilität der gesputtertenTargetatome.Für
die Beamspannung existiert daher ein optimaler Wert. Durch den zusätzlichen Ener-
gieeintrag ist Sputterepitaxie bereits ab einer Substrattemperatur von 40±C möglich.

Die gröÿten Werte für Kristallanisotropie und Sättigungsmagnetisierungvon Eisenauf
GaAs-Substratenwerdenbei niedrigenSubstrat-Temperaturenvon 40±C bei vorgesput-
tertem Substrat erzielt (K 1 = 38000J/m 3, M e®

S = 1,59 £ 106 A/m). DieseSchichten
weisengleichzeitig einegeringeOber�ächenrauigkeit auf (¾RM S=2,8 Å).
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4.3 Eisen/Silizium/Eisen-Sc hichtsysteme

Aus den bisherigen Untersuchungen an einzelnenEisenschichten sind jetzt optima-
le Sputterparameter für epitaktisches Wachstum von Eisen auf GaAs bzw. MgO bei
gleichzeitig geringerOber�ächenrauigkeit bekannt. Dreilagen-Schichtsystemeder Form
Substrat / 100Å Fe / x Å Si / 50 Å Fe werdenunter Nutzung dieserKenntnissenach
15 s Vorsputtern bei 40±C und einemSputtergasdruck bei 1; 8£ 10¡ 3 mbar hergestellt.
Der Targetwinkel beträgt 50±, um Verunreinigungender Schichten gering zu halten.
Die Eisenschichten werdenwie zuvor mit einer Sputterrate von 0,3 Å/s deponiert, die
Siliziumschichten bei 0,1 Å/s, um eine homogeneBeschichtung aller gleichzeitig auf
der Schablonepositionierten Substratezu gewährleisten.
LEED-Re�exe bestätigen das epitaktische Wachstum des kompletten Schichtstapels.
Bei verschiedenenDicken der Siliziumschicht wird anhand von MOKE-Messungendie
Art und Stärke der Zwischenschicht-K opplung ermittelt. Aus Röntgenre�ektometrie-
Messungenerfolgt eineAbschätzung der Interdi�usion an der Eisen/Silizium Grenz�ä-
che.

4.3.1 An tiferromagnetisc he Zwischenschichtk opplung

Aus Messungenvon MOKE-Hystereseschleifen der Schichtsystemelässt sich Art und
Stärke der Kopplung auswerten. Aus dem Verlauf der Kurve in Abbildung 4.28 kann
mandasVorhandenseinantiferromagnetischerKopplungablesen.Diesist dasersteMal,
dassepitaktisch gesputterteEisen/Silizium/Eisen-Dreilagenschichtsystememit antifer-
romagnetischer Zwischenschichtkopplung auf GaAs(001)hergestelltwerdenkonnten.

Die Werte der KopplungsparameterJ1 und J2 lassensich durch Simulation der MOKE-
Kurven [48] bestimmen.Um den Kurvenverlauf zu verstehenmussberücksichtigt wer-
den, dassdie MOKE-MessungenInformationen bis zu einer gewissenTiefe der Probe
liefern und nicht die tatsächliche Schichtdicken, d.h. Volumenanteile wiedergeben. Bei
groÿen angelegtenMagnetfeldern ist die Kopplung zwischen den Ferromagnetenauf-
gebrochen, d.h. beideSchichtmagnetisierungensind parallel. Als konkretesBeispiel ist
im folgendenangenommen,dassein negativesVorzeichendesMagnetfeldsund MOKE-
Signalsder Richtung links entspricht. Bei groÿennegativen Feldern zeigenMagnetfeld
und beide Schichtmagnetisierungenalso in die gleiche Richtung, nach links. Wird das
Magnetfeld reduziert, verkanten beideSchichtmagnetisierungenab dem Sättigungsfeld
Hs, wobei die dickere der beiden Schichten aufgrund der Zeemann -Energie eher in
Feldrichtung ausgerichtet bleibt. Ab einem bestimmten Feld überwiegt die Kopplung
dasäuÿereFeld: BeideMagnetisierungensind antiparallel zueinanderausgerichtet, wo-
bei die Magnetisierungder dickerenSchicht noch immer in Feldrichtung zeigt, die der
dünnerenSchicht entgegenFeldrichtung, also nach rechts. Da die dünnereder beiden
Schichten die obere ist, trägt sie mehr zum MOKE-Signal bei als die dickere Schicht
unten. Deshalberfolgt der Sprungim Kurvenverlauf auf denpositivenAchsenabschnitt
der Ordinate. Wird dasMagnetfeld über den Wert null hinaus in die andereRichtung



76 4. Ergebnisse

erhöht, folgt die Schichtmagnetisierungder dicken Schicht der Feldänderungund zeigt
nun nach rechts. Da die Schichten noch immer antiparallel gekoppelt sind, dreht die
obere Magnetisierungnach links, weshalbder Sprung in Richtung desnegativen Ach-
senabschnitts erfolgt. Wird dasäuÿereFeld stärker, bricht die antiparallele Ausrichtung
der Schichtmagnetisierungenwiederauf, bis beim Erreichender Sättigungsfeldstärkeei-
ne paralleleAusrichtung erfolgt ist. DasAufspalten in unterschiedliche Pfadezwischen
antiparalleler und paralleler Magnetisierungdeutet auf einesehrgute Ausrichtung des
Substratesin leichter Achsehin und ist auf quadratische MOKE-E�ekte zurückzufüh-
ren [80].

Abbildung 4.28: Hystereseschleife einesantiferromagnetisch gekoppelten Fe/Si/F e Systems
bei einer Siliziumschichtdicke von 10 Å. Die Messungerfolgt mit externem Feld in Richtung
einer leichten Achse.Die schwarzenPfeile geben die Magnetisierungsrichtungen der Eisen�lme
an. Der längerePfeil repräsentiert den 100Å dicken Eisen�lm.

Als Fitparameter werdenauÿerdenKopplungsparameternJ1 und J2 der Probenwinkel
bezüglich des Magnetfeldesgenutzt. Weiterhin wurde berücksichtigt, dassdie obere
Eisenschicht nicht abgedeckt, d.h. zu einemgewissenMaÿ oxidiert ist. Aus den XRR
Messungender 100Å dicken Eisen�lme lässt sich eineOxidschichtdicke von etwa 10-20
Å bestimmen.Bei allen Simulationen wurde deshalbeineobere Eisenschichtdicke von
40 Å angenommen.Die ermittelten Ergebnissefür die KopplungsparameterJ1 und J2

und derenBetragssummeist in Abbildung 4.29als Funktion der Silizium-Schichtdicke
für GaAs- und MgO- Substrate gezeigt.MangelsSubstrate konnte die Serieauf MgO
nach einer Schichtdicke von 16 Å nicht fortgesetzt werden.
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Abbildung 4.29: Kopplungsstärke als Funktion der Si-Zwischenschichtdicke. Links: Schicht-
system auf GaAs, rechts: Schichtsystem auf MgO. Der erneute Anstieg der Kopplungsstärke
bei 19Å deutet auf eine metallische Zwischenschicht hin.

Der Verlauf der Kopplung |J1+ J2| als Funktion der Silizium- Zwischenschichtdicke für
beide Substrattypen unterscheidet sich kaum. Unterhalb einer Dicke von 10 Å kann
keine antiferromagnetische Kopplung gefundenwerden. Von 10 bis 15 Å bleibt die
Kopplung nahezukonstant und fällt im weiterenVerlauf bei 18 Å auf etwa 0,2 mJ/m 2

ab.
Die Form und Stärke der Kopplung wird hauptsächlich von J1 bestimmt. J2 ist mit
Werten um 0,2 mJ/m 2 sehrklein und über den gesamten Schichtdickenbereich hinweg
fast konstant. Dieslässtsich mit einergutenQualität der Zwischenschicht, d.h. wenigen
Pinholesund homogenerSchichtdicke in Verbindung bringen [81].

Verglichenmit demin [1,54]dokumentierten Kopplungsverlauf ist die Kopplungsstärke
geringerund zeigt kein ausgeprägtesMaximum. Interessant ist der erneuteAnstieg der
Kopplung ab einer Schichtdicke von 19 Å. Dies deutet auf eine metallische Zwischen-
schicht mit oszillierendemKopplungsverhalten hin [54]. Bei nominell reinem Silizium
hingegenwird nur ein exponentieller Abfall der Kopplung mit der Schichtdicke gefun-
den [1].
Wegen technischer Probleme an der Anlage konnten jedoch (noch) keine weiteren
Schichtsysteme mit gröÿerenSchichtdicken hergestellt werden um ein oszillatorische
Kopplungsverhalten zu veri�zieren. Ebensowar es dadurch noch nicht möglich, den
Ein�uss der Sputterparameterauf Stärke und Art der Kopplung zu studieren.

4.3.2 XRR-Messung an GaAs/F e/Si Schichten

Um eine Aussageüber die Stärke der Durchmischung an der epitaktisch gesputterten
Fe/Si(001) Grenz�äche zu tre�en, werden XRR-Messungenan Schichtsystemen der
Form GaAs / 100 Å Fe / 70 Å Si durchgeführt. Durch die Wahl eineszweilagigen
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Schichtsystemsvereinfacht sich die Interpretation der Daten aufgrund der Reduktion
der Fitparameter. Abbildung 4.30 zeigt das Ergebnis einer XRR-Messungan einem
Fe/Si-System,dasbei 40±C hergestelltwurde. Zusätzlich sind die ausder Datenanpas-
sung gewonnenenWerte der Schichtdicken in der Legendeaufgeführt und als farbige
Linien eingezeichnet.

Abbildung 4.30: XRR Messungan GaAs / 100 Å Fe / 70 Å Si (schwarzen Kreise) und
Datenanpassung(farbige Linien) unter Annahme verschiedenerEisensilizide.
Sputterparameter: T = 40±C, Ubeam = 0,75 kV, p = 1; 8 £ 10¡ 3 mbar.

Auf den erstenBlick zeigenalle Daten�ts einegute Anpassungan die Messung.Auch
die Annahme, dasskeine Eisensilizidschicht existiert, führt durch Erhöhen der Rau-
igkeit an der Eisen/Silizium Grenz�äche zu einer guten Wiedergabe der Daten. Bei
genauererBetrachtung (Teilbild in Abbildung 4.30) zeigensich ab einem Winkel von
etwa 2,4± Unterschiedeim Kurvenverlauf für die verschiedenenFitparameter. Die beste
Anpassungwird unter der Annahme einesEisensilizidsmit hohemEisenanteil (Fe3Si1
bzw. Fe2Si1) gefunden.Eine deutlich schlechtere Anpassungist bei siliziumreicher Zwi-
schenschicht und bei der Annahme keiner Silizidbildung erkennbar. Au�ällig ist, dass
die Eisen-, bzw. Silizium-Schichtdicke unter Annahme verschiedenerEisensilizideva-
riieren, während die Siliziddicke von 8Å konstant bleibt. Daraus lässt sich zumindest
qualitativ schlieÿen, dasseszur Bildung eineseisenreichen Silizids an der Grenz�äche
kommt. Dies ist in Übereinstimmung mit Photoemmisionsexperimenten [82,83]. In [82]
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wird weiterhin davon berichtet, dassbei einemSchichtsystem in umgekehrter Reihen-
folge (GaAs/Si/F e) eine stärkere Durchmischung statt�ndet. Man führt dies auf die
höhereMasseder Eisenatomeverglichen mit den Siliziumatomenzurück.

Die ermittelte Silizidschichtdicke von 8Å ist etwa sogroÿ wie die Siliziumschichtdicken
der gekoppelten Schichtsysteme.Man mussalso für die Dreilagen-Schichtsystemeaus
dem vorigen Kapitel davon ausgehen,dassKopplung über ein eisenreichesEisensilizid
vorliegt. Nach den Erkenntnissen aus Kapitel 4.2.4 ist diesesErgebnis durch die auf
dasSubstrat re�ektierten Ionen zu erwarten.

Mit zunehmenderSubstrattemperatur nimmt die Interdi�usion stark zu, wie in Abbil-
dung 4.32auf Seite81 zu sehenist. Das obere Bild zeigt die XRR-Messungan einem
GaAs/Fe/Si Schichtsystem,dessenunterer Eisen�lm bei 225±C hergestelltwurde.Nach
einer Stunde Kühlen (Substrattemperatur etwa 70±C) erfolgte die Deposition desSili-
ziums.
Der Versuch die Daten wie im obigenFall anzupassenist nicht zufriedenstellendmög-
lich. Der beste Fit wird mit einer Fe1Si1 Schicht und rauen Grenz�ächen ermittelt
(blaue Linie). Dies liegt vermutlich an einer stärkeren Di�usion, d.h. die Grenz�äche
weist einengroÿenDichte-, bzw. Brechungsindex-Gradienten auf. DieseVariation des
Brechungsindexscheint nicht durch Variation der Schichtrauigkeit allein beschrieben
werdenzu können(sieheKapitel 2, Seite23). Eine merklich bessereÜbereinstimmung
zwischen Daten und Simulation erhält man daher unter der Annahme von zwei Sili-
zidschichten (rote Linie). Somit lässt sich der Dichtegradient an der Grenz�äche besser
beschreiben. Aus den Silizidkompositionen (Fe12Si1 und Fe2Si3) kann dabei wiederum
nur ein Trend angegeben werden. Im Vergleich zu der bei 40±C hergestelltenSchicht
ist einestärkere Interdi�usion über einenBereich von ca. 20Å zu verzeichnen.

Eine noch drastischere Durchmischung desSchichtsystems�ndet statt, wenn das ge-
samte Schichtsystem (hier: GaAs/200Å Fe/200Å Si) bei einer Substrattemperatur von
225± (Abbildung 4.32 unten) deponiert wird. Gezeigt sind nur die Messdaten.Eine
Anpassungder Daten war nicht möglich.

Um die in Kapitel 4.3.1 vorgestellte Kopplung gemäÿ den Ergebnissenaus [1] zu
erhöhen,muss durch Optimieren der Sputterparamter die Grenz�ächeninterdi�usion
reduziert werden.Ein möglicher Ansatz ist, den Ein�uss der hochenergetischen Ionen
durch Ändern des Targetwinkels zu minimieren. Dabei ist jedoch die auftretende
Kontamination zu bedenken. Die Eisenverunreinigung von 12% entspricht in einer
einfachen Abschätzung einemEisensilizidvon Fe1Si9 und wäre damit deutlich geringer
als die durch Interdi�usion entstehende Komposition. Trotzdem bleibt fraglich, ob
die Partikelenergieder gesputtertenAtome von im Mittel etwa 10 eV die Ausbildung
einer scharfen Grenz�äche erlaubt.

Zusätzlich zu den bisher vorgestelltenSputterparametern ist auch eine Änderung der
Depositionsgeschwindigkeit möglich. In meiner Arbeit wird die Sputterrate nicht vari-
iert, da aufgrund der Substratrotation die Vergleichbarkeit der simultan hergestellten
Proben bei schneller Beschichtung nicht mehr gewährleistet ist. Um trotzdem zu über-
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prüfen, ob eine höhereSputterrate eine Di�usion an der Grenz�äche verringert und
damit einer erhöhte Kopplungsstärke verbundenist, wird in einemerstenExperiment
die Sputterrate bei Deposition der Silizumzwischenschicht erhöht. Der erste Versuch
liefert eine deutlich höhereantiferromagnetische Kopplung von J1 = -1,3 mJ/m 2 und
J2 = -0,6 mJ/m 2 (sieheAbbildung 4.31). GenauereUntersuchungenüber den Ein�uss
der Rate auf Qualität der Epitaxie, die Kopplung und Interdi�usion stehennoch aus.

Abbildung 4.31: MOKE-Messung eines GaAs/Fe/Si/F e-Schichtsystems mit 15Å Si-
Schichtdicke. Die Sputterparamter für die Eisenschichten entsprechen denender Schichtsyste-
me aus dem vorigen Abschnitt 4.3.1. Die Silizium-Zwischenschicht von 15Å wurde mit einer
höherenRate deponiert. Hin- und Rückweg der Kurv e stimmen überein.

4.3.3 Magneto widerstand

Die Messungdes Magnetowiderstandeserfolgt in CIP7-Geometrie,wie in Abbildung
4.33 skizziert, in einer klassischen Vierpunkt-Messungan Schichtsystemenauf GaAs.
Über zwei äuÿere Kontakte wird ein Strom von 10 mA in Richtung einer schweren
Achseangelegt,über die beideninnerenwird der Spannungsabfallals Funktion desan-
gelegtenMagnetfeldesgemessenund von einem Computer aufgezeichnet. Um Strom-
Verteilungse�ekte weitgehendzu minimieren, werden Streifen von 2 mm Breite und
10 mm Länge aus dem quadratischen Substrat geschnitten. Die Messungenwerden
bei Raumtemperatur durchgeführt, wobei sich die Probe in einem Kryostaten be�n-
det, um temperaturbedingte Drift durch Aufheizen der Probe und Signalrauschen zu
minimieren.

7Strompfad in der Schichtebene,engl: Current In Plane, CIP
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Abbildung 4.32: Oben: XRR Messungan GaAs / 100 Å Fe / 70 Å Si. Fe wurde bei 225±C
hergestellt, Si nach einer Stunde Kühlen bei etwa 70±C. Gezeigt sind Messdaten und die
Kurv en besterAnpassungbei unterschiedlichen Annahmen über die Grenz�äche (sieheText).
Unten: XRR-Messungan GaAs / 200Å Fe / 200Å Si System,hergestellt bei 225±C. Aufgrund
der starken Durchmischung ist kein Anpassender Daten möglich.
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Abbildung 4.33: Schema der Vierpunktmessung:Über zwei äuÿereKontakte wird ein kon-
stanter Strom entlang einer schweren Achse(h.a.) angelegt.Über zwei innere Kontakte wird
der Spannungsabfall als Funktion desäuÿerenFeldesgemessen.

Um zu überprüfen, ob die gekoppelten Proben einenGMR zeigen,werdenan Schicht-
systemenmit unterschiedlich dicker Silizium-Zwischenschicht Widerstandsmessungen
durchgeführt, bei deneneine magnetisch leichte Achse in Richtung des äuÿerenMa-
gnetfeldeszeigt (im folgendenwird dieseGeometriemit einem Probenwinkel im Ma-
gnetfeld von 0± bezeichnet). Ein GMR sollte durch unterschiedliche Widerstandswerte
bei paralleler und antiparalleler Ausrichtung der Schichtmagnetisierungenzueinander
erkennbar sein (vergleiche auch MOKE-Kurv e, Abbildung 4.28, Seite 76). Abbildung
4.34zeigt das Ergebnisder Messungund Datenapassungan einemSchichtsystem mit
10 Å Siliziumdicke.

Im Rahmen der Fehler kann kein GMR nachgewiesenwerden. Die in der Literatur
gefundenenGMR-Widerstandswerte bei Eisen/Silizium-Systemenliegenunter 1% bei
Raumtemperatur. Um den AMR desSystemszu bestimmen,werden zusätzlich Mes-
sungenmit Magnetfeld entlang der schwerenAchsen(h.a.1,2) durchgeführt (sieheAb-
bildung 4.35). Der AMR ergibt sich aus Vergleich der Widerstände in Sättigung der
beidenschwerenAchsenzu 0,23%.

Durch gleichzeitigesFitten der drei Kurven aus Abbildung 4.35 lassensich zusätzlich
zum AMR auch dasVerhältnis von kubischer Anisotropiekonstante K 1 und Sättigungs-
magnetisierungM S bestimmen. Dabei können die Beiträge von oberer und unterer
Schicht getrennt werden:

K C=MS [mT] AMR [%]
100Å Fe 28 0,20
50 Å Fe 23 0,03

Tabelle 4.5: Fitparameter zum Anpassender Daten aus Abbildung 4.35.

Die ErgebnisseentsprechendenErwartungen:Da der AMR ein Volumene�ekt ist, zeigt
die dünnereSchicht einegeringereWiderstandsänderungals die dicke Schicht.
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Abbildung 4.34: Magnetowiderstandsmessungund Datenanpassungan einem antiferroma-
gnetisch gekoppelten Schichtsystem der Form GaAs/100Å Fe/13Å Si/50Å Fe. Die gefüllten
Symbole zeigenden Widerstandsverlauf bei positiver Magnetfeldrampe (von negativer zu po-
sitiver Feldrichtung, siehe Pfeile), die o�enen Symbole den umgekehrten Feldverlauf. Dass
während der Messungzwei Äste auftreten ist ein Indiz für eine sehr gute Ausrichtung des
Probewinkels mit leichter Achse parallel zum äuÿeren Feld. Dass der Widerstand auch bei
groÿen Magnetfeldern nicht sättigt, ist auf zunehmendeSpin-Ordnungse�ekte zurückzufüh-
ren. Zum Verdeutlichen der Magetisierungender beiden Eisenschichten ist ein Vergleich mit
der MOKE-Messung in Abbildung 4.28, auf Seite 76 hilfreich. Die Werte der Schaltfelder
stimmen dabei wegenunterschiedlicher Si-Schichtdicken nicht überein. Der Daten�t ist der
Übersicht halber nicht eingezeichnet.
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Abbildung 4.35: Magnetowiderstandsmessungenan einemantiferromagnetisch gekoppelten
Schichtsystem der Form GaAs/ 100Å Fe/ 10Å Si / 50Å Fe in leichter Achse(² ; ±) und beiden
harten Achsen (N; M; H; O). Die geschlossenenSymbole zeigenden Verlauf von negativer zu
positiver Feldrichtung, die o�enen Symbole den umgekehrten Feldverlauf. Die zugehörigen
Daten�ts sind nicht eingezeichnet.

4.3.4 Zusammenfassung: Fe/Si/F e Schichtsysteme

Aus den Untersuchungen an einzelnenEisenschichten konnte ein idealer Parameter-
satz für epitaktisches Wachstum mit glatter Ober�äche extrahiert werden. Kurzes
Vorsputtern des Substratesund Deposition bei einer Substrat-Temperatur von 40±C
liefern sowohl Eisen�lme mit sehr geringer Ober�ächenrauigkeit (¾RM S=2,8Å), als
auch groÿeWerte für die Kristallanisotropie K 1 (38000J/m 3) und Sättigungsmagneti-
sierung (M e®

S =1,59 £ 106 A/m). Unter VerwendungdieserSputterparameter konnten
erstmals epitaktische GaAs(001)/Eisen/Silizium/Eisen Dreilagenschichtsysteme mit
antiferromagnetischer Zwischenschichtkopplung durch ein Sputterverfahrenhergestellt
werden. Die Kopplungsstärke von 1 mJ/m 2 (J1 ¼ -0,8 mJ/m 2, J2 ¼ -0,2 mJ/m 2) ist
ein Indiz für einehoheQualität der Silizium Zwischenschicht.

Dassdie Kopplungsstärke verglichenmit Proben ausder MBE geringerausfällt, ist auf
die starkeEisensilizidbildungan denGrenz�ächendurch Interdi�usion zurückzuführen.
Dieseist stark von der Temperatur abhängig,wie ausXRR-Messungenhervorgeht.
Dassdie Di�usion zusätzlich durch die auf das Substrat re�ektierten Ionen gefördert
wird, kann ausdenErgebnissendeserstenTeilsder Arbeit gefolgertwerden.Zusätzlich
kann die hoheEnergieder gesputtertenPartikel für einestarkeDi�usion verantwortlich
sein.Eine Möglichkeit die Di�usion zu reduzieren,ist dasErhöhen der Depositionsge-
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schwindigkeit. Dieskonnte in einemerstenVersuch gezeigtwerden.Die Kopplungstärke
war in diesemFall mit fast 2 mJ/m 2 (J1 = -1,3 mJ/m 2, J2 = -0,6 mJ/m 2) doppelt so
groÿ wie bei langsamerDeposition.



Kapitel 5

Diskussion

Wie in dieser Arbeit gezeigt werden konnte, stellt das Ionenstrahlsputtern durch
die groÿe Anzahl frei wählbarer Sputterparameter eine interessante Depositions-
methode für dünne Schichten dar. Um epitaktische Dreilagenschichtsysteme mit
groÿer antiferromagnetischer Austauschkopplung direkt auf einem Substrat herzu-
stellen, wurde zunächst der Ein�uss der Sputterparameter auf das epitaktische
Wachstum von Eisen auf GaAs(001)- und MgO(001)-Substraten unter Berücksich-
tigung der Ober�ächenrauigkeit studiert. Ein daraus abgeleiteter, optimaler Pa-
rametersatz führte erstmals zum erfolgreichen Deponieren von epitaktischen Ei-
sen/Silizium/Eisen Dreilagen-Schichtsystemen mit antiferromagnetischer Austausch-
kopplung auf GaAs(001)-Substraten.Die Stärke der Kopplung beträgt fast 2 mJ/m 2.
Dadurch ist esmöglich, diesegekoppelten Systemein andereSchichtungen zu integrie-
ren, wobei man durch weitere Optionen der Ionenstrahlsputteranlage(z.Bsp. unter-
schiedliche Oxidationsmöglichkeiten, Nitrierung) sehr �exib el ist.

Gesputterte Partikel besitzenhohe kinetische Energien, die sich nach Auftre�en auf
dem Substrat in einer hohen Ober�ächenmobilität äuÿert. Auf oxidierten Substraten
führt dieseOber�ächenbeweglichkeit der Atome zu epitaktischem Wachstum, da im
Oxid be�ndlic he Löcher von mobilen Atomen erreicht werden.Im Fall von Schichtsys-
temen macht sich die hohe kinetische Energie beim Auftre�en auf den bereits depo-
nierten Film in Form von Durchmischung negativ bemerkbar.Um einescharf de�nier-
te Grenz�äche zu erhalten mussalso ein optimaler Weg zwischen geringerkinetischer
Energie,verbundenmit hoherOber�ächenmobilität gefundenwerden.Der Sputtergas-
druck stellt hierfür einen idealen Parameter dar, weil eine Erhöhung des Gasdrucks,
aufgrund einer verringerten mittleren freien Weglänge,zu einer Reduktion der kineti-
schenEnergieführt. DasVerringernder Grenz�ächendurchmischung durch einehöhere
Depositionsrate ist, wie gezeigt,ein weiterer Ansatz. Dabei werdendie (Inter-) Di�u-
sionsprozessean der Ober�äche bereits deponierter Atome durch nachfolgendankom-
mendePartikel gestört. Allerdings ist dadurch auch eineQualitätsverschlechterung der
Grenz�äche in Form von Löchern (Pinholes) denkbar.

Ein Ziel weiterer Untersuchungen wird es sein, das epitaktische Wachstum auf dem
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oxidierten-Oxid zu verstehen.In der Spintronik sind Metall/Halbleiter Übergängeim
Rahmen der Spininjektion interessant [84]. Strom-Spannungsmessungenan epitakti-
schen GaAs/Oxid/Eisen-Systemenkönnten in diesemZusammenhangspannendeRe-
sultate liefern.



Anhang A

Verunreinigungen

Eine ersteCharakterisierungder verwendetenIonenstrahlsputteranlagezeigte,dasses
mehrereQuellenfür eineVerunreinigungvon Schichten gibt [28].Um dieseVerunreini-
gungengenauerzu charakterisierenwurde im Lauf dieserArbeit eineAnalysekammer
an die Sputteranlageimplementiert, um mittels XPS- und Auger-SpektroskopieVerun-
reinigungsquellenleichter aufzuspüren.Weiterhin waren die XPS-Messungeneinesehr
hilfreicheUnterstützung bei der Interpretation der Daten (z. B. preferentielles Sputtern
von GaAs, Kapitel 4.1, Seite43; Di�usion von GaAs in Fe, Kapitel 4.2.3,Seite57). Im
folgendenTeil sind die wesentlichen Verunreinigungsquellenaufgeführt.

A.1 Sputtergas

Es ist bekannt, dassdas Sputtergaszu einemgewissenMaÿ in die wachsendeSchicht
eingebautwird [25].Dabei sollte dasMaÿ der Verunreinigungvom Gasdruck abhängen.
XPS-Messungenan Siliziumschichten zeigenjedoch, dassder Sputtergasdruck keinen
Ein�uss auf den Argongehalt hat. Vermutlich wird dasArgon durch die hochenergeti-
schen Ionen, die auf dasSubstrat re�ektiert werden, in die Schicht eingebaut.

Eine Verunreinigung durch im Sputtergas enthaltene Restgase kann weitgehend
ausgeschlossenwerden.Das verwendeteArgon Sputtergasbesitzt einenReinheitsgrad
von 10¡ 6. Bei einem Sputtergasdruck von 10¡ 3 mbar liegt die Verschmutzung durch
Restgasebei 10¡ 9 mbar und ist damit vergleichbar mit dem Basisdruck. Nach einer
Abschätzung nach Langmuir [85] dauert es bei diesem Restgasdruck und einem
Haftkoe�zien ten von 11 etwa eine Stunde, bis eine Monolage Fremdatome auf dem
Substrat deponiert ist. Mit einer Rate von 0,3 Å/s ist die Deposition von 100 Å nach
etwa 6 Minuten abgeschlossen.Eine XPS-Messunghingegendauert etwa eineStunde,
d.h. dasseswährendder Messungbereitszur (leichten) Verschmutzung der Ober�äche
kommt.

1Haftkoe�zien t 1 bedeutet, dassjedesauf die Ober�äche tre�ende Partik el haften bleibt.
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Bei allen hergestellten Eisen- und Siliziumschichten lässt sich Sauersto� im Sub-
Prozentbereich nachweisen.Der Sauersto� gelangtdurch AusgasendesGraphitheizers
und der Ionenquelle in die wachsende Schicht. Ein Hinweis darauf ist, dass nach
Schichtherstellung der Kammerdruck im Bereich 10¡ 8 mbar liegt und erst nach etwa
einer Stunde wieder unterhalb 10¡ 9 mbar fällt. Bei 10¡ 8 mbar dauert es etwa 5
Minuten, bis eineMonolageFremdatomedie Substratober�äche belegt [85].

A.2 �Sputtergesc hichte�

Während dieser Arbeit wurde deutlich, dass eine zusätzliche Verunreingung der
gesputtertenProben von der �Sputtergeschichte� abhängt. Sowird in XPS Messungen
immer ein Anteil der zuvor gesputterten Materialen gefunden,der unter Umständen
im Prozentbereich liegt. Bevor ein Material auf dem Substrat deponiert wird, erfolgt
ein etwa einminütiges Targetvorsputtern, d.h. bei geschlossener Substratblende
schieÿt der Ionenstrahl auf das Target. Dadurch werden Verunreinigungenvon der
Targetober�äche entfernt, ohne Beschichtung des Substrates2. Beim anschlieÿenden
Beschichtungsprozesswird dadurch reinesTargetmaterial auf den Proben deponiert.
Trotz dieser Targetreinigung ist eine Verunreinigung durch das zuvor gesputterte
Material zu �nden. Wird z.B. nach längerer Benutzung des Eisentargets eine Si-
liziumschicht auf einen Siliziumwafer ohne vorherige Substratreinigung deponiert,
lässt sich eine Eisenverunreinigungvon 4% nachweisen.Aus den Untersuchungenmit
verschiedenenTargets und Substrathaltern kann geschlossenwerden, dassdie Quelle
der Kontamination die Ionenkanone selbst ist. Durch sogenanntes �Rücksputtern�
wird das Beschleunigungsgitterder Ionenkanonemit Material belegt, das jedoch auch
wieder abgetragenwird und so auf dasTarget und die wachsendeSchicht gelangt.
Langes Vorsputtern (30 min) des Targets hilft die Verschmutzung durch das zu-
vor benutzte Targetmaterial in den Sub-Prozentbereich zu reduzieren, einerseits
durch den Abtrag des zuvor gesputterten Materials, anderseits durch Belegung
des Beschleunigungsgitters mit dem benutzten Material. Allerdings bedeutet eine
lange Target-Vorsputterzeit auch, dasswährend dieserZeit die frische Substratober-
�ächedenVerschmutzungendurch dasAusgasender Quelleausgesetztist (sieheoben).

A.3 K ohlensto�

Bei nicht optimalen SputterparameternkönneneindeutigVerunreinigungender Schich-
ten mit Kohlensto� festgestelltwerden.Ausschlaggebend ist hierbei die Gröÿe desBe-
schleunigungsstromsI acc. Sobaldein messbarerStrom (¸ 1 mA) �ieÿt, tre�en Argon-

2Im Laufe dieserArb eit wurde eine neueSubstratblende eingebaut, da sich die �rmenseitig instal-
lierte aus mehrerenGründen als unbrauchbar erwies.
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ionen auf das Graphitgitter und zerstäuben dieses.Aus der Intensität desC1s-Peaks,
gemessenan einer Siliziumschicht die bei I acc = 1 mA hergestellt wurde, ergibt sich
eineKohlensto�verunreinigungvon etwa 5%.

Bei Wartungsarbeiten wurde festgestellt, dassdurch die Konstruktion des Substrat-
halters (sieheAbbildung 2.8, Seite 21) ebenfalls Kohlensto� in die Schichten gelangt.
Ein Graphitring am Substrathalter dient einerseitsals Gleitring, damit das Substrat
während der Beschichtung rotieren kann. Andererseitsdichtet er den hinteren Bereich
des Substratesab, damit das zum Heizen nötige Heliumgas im Spalt zwischen Me-
tallplatte und Substratrückseite einen Druck aufbauenkannt. Durch die mechanische
Beanspruchung währendder Substratrotation kommt eszum Abrieb desKohlensto�s,
der dann als feiner Staub auf das Target fällt. Von dort wird er zusammenmit dem
Targetmaterial gesputtert und auf dem Substrat deponiert.
DieseFehlkonstruktion und ihre Auswirkung wurde erst gegenEnde der Arbeit ent-
deckt. Wie stark die dadurch verursachte Verunreinigung mit Kohlensto� ist, kann
nicht nachvollzogenwerden, da bei XPS-Messungennur ausgewählte Energiebereiche
analysiert (Fe, Si, Ag, O) wurden, die nicht den Bereich desKohlensto�peaksbeinhal-
teten. Dasepitaktische Wachstum scheint durch dieseVerunreinigungnicht beein�usst
zu sein. Inwieweit die Kohlensto� Kontamination die antiferromagnetische Austausch-
kopplung reduziert, ist nicht bestimmt. Hierzu sind neueExperimente nach Änderung
desProbenhaltersnötig.
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