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Kurzzusammenfassung

In dieserArb eit wurde der Ein uss der Sputterparameterauf das epitaktische Sdicht-
wachstum 100A dicker Eisenstichten auf GaAs(001)-und MgO(001)-Substratenun-
tersucht. Ein aus den Ergebnissenabgeleiteter, optimaler Parametersatz ermoglidit
es, antiferromagnetisd koppelnde Eisen/Silizium/Eisen-Dreilagensbichtsysteme her-
zustellen.

Die magnetisdien und strukturellen Eigenstaften der Eisen Ime wurden durch Kerr-
magnetometrie(MOKE), ferromagnetisbe Resonanz(FMR), Rasterkraftmikroskopie
(RKM) und Roéntgenkleinwvinkelbeugung (XRR) bestimmt. Es zeigte sich, dass auf
MgO besseresepitaktisches Wadstum als auf GaAs moglich ist. Dies ist darauf zu-
rickzufuhren, dassMgO und Fe im Gegensatzu Fe/GaAs an der Grenz ache nicht
durchmisden. Die aus den winkelabhangigenFMR-Messungenermittelten Kristalla-
nisotropiekonstarte K ; und Séattigungsmagnetisierungvl £° der auf MgO deponierten
Saiichten erreichen fast die Werte von VolumeneisenBei den auf GaAs deponierten
Eisenstichten hangenK; und M &® stark von den Sputterparametern ab und sind
meist deutlich reduziert.

Epitaktisches Wachstum wurde ab einer Substrattemperatur von 40*C gefunden.Ar-
gonionen,die vom Target auf das Substrat re ektiert werden,unterstiitzen dasWads-
tum im Sinneeiner e ektiven Temperaturerhohung. Die Ober &chenmobilitat der ad-
sorbierten Eisenatomewird dadurch erhéhit und das epitaktische Wachstum positiv
beein usst.

Weiterhin wurde epitaktischesWadstum auch auf unbehandelten,oxidierten Substra-
ten erzielt. Winkelabhangigs-MR-Messungereeigenfast ausstilieylich einevierzahlige
Kristallanisotropie. Die in der Literatur bestriebeneuniaxiale Anisotropie, die auf ei-
ne Verbindung von Fe mit GaAs zuriudkgefuhrt wird, fehlt hier fast vollstandig. Um
das epitaktische Wadistum auf nicht-kristallinem Oxid zu erklaren, wird eine ldchri-
ge Oxidsdicht postuliert. Mobile Eisenatome,die dieseLécher erreichen, kobnnen die
Kristallstruktur desGaAs tibernehmenund dienenals Kondensationskimefur epitak-
tischesWadstum. Die hohe Energieder deponierten Partik el bei Sputterprozessenst
fur dasepitaktische Wachstum auf dem Oxid notwendig, wie gesbeiterte Depositions-
versude auf unbehandeltenSubstraten durch Molekulatstrahlepitaxie zeigen.

Sdlieylich wurden epitaktisch gesputterte Fe/Si/F e-Dreilagenshichtsysteme auf bei-
den Substrattypen deponiert, und die Kopplungsstarle J der antiferromagnetisden
Zwischensdicht-Austauschkopplung ausMOKE-Messungenermittelt. J liegt dabei fir
Si-Sdichtdicken von 11 bis 15A bei etwa 1 mJ/m 2, wasein Indiz fur einegute Scicht-
qualitat ist. Dassdie Kopplungsstarle hier nicht sohoch ist wie bei MBE-deponierten
Sdichten, liegt an einer starken Durchmischung an den Fe/Si-Grenz achen, wie aud
aus XRR-Messungerervorgeht. Entspredhend gelangesdurch geeigneteSputterpara-
meter die Grenz acheninterdi usion zu verringern, wodurch sich die Kopplungsstérle
auf 2 mJ/m? verdoppelte. Diese Resultate zeigen,dassdie Herstellung von strak ge-
koppelten Fe/Si/F e Saichtungen von der MBE auf das lonenstrahl-Sputtererfahren
als eine anwendungsnaheDepositionmethade transferiert werdenkann.



Abstract

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

The magnetic and structural properties were determined using Kerr magnetometry
(MOKE), ferromagneticresonancgFMR), atomic force microscoy (AFM), and small
angle X-ray diraction (XRR). The growth of Fe on MgO leadsto a higher epitaxial
quality comparedto GaAs substrates,whereinterfaceintermixing occurs.FMR measu-
remerts yield bulk-like valuesof the crystal anisotropy constart K ; and the saturation
magnetization M £° for Fe- Ims on MgO. In the caseof Fe- Ims on GaAs, sputtering
parametershave a strong in uence on K; and M £®, 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 surfacemobility of the
adsorbed Fe-atomspromotesepitaxy.

Furthermore, epitaxial growth on oxidized substrates was achieved. FMR measure-
merts reveal only a fourfold crystal anisotropy. The uniaxial surfaceanisotropy repor-

ted in literature for Fe grown on clean GaAs(001)is strongly suppressedin order to

explain the epitaxial growth on the non-crystalline oxide surface,holesin the oxide are
assumed.Mobile Fe-atomsreading these holes adopt the crystallographic orientati-

on of the GaAs substrate and sere as seedsfor epitaxial growth. The high energy of
sputtered particles is essetial to adieve epitaxy, as evidencedby failed attempts to

epitaxially grow Fe on oxidized substratesby molecularbeam epitaxy.

Finally, epitaxial Fe/Si/F e-trilayers are deposited on both types of substrates. The
coupling strength J of the anitiferromagnetic interlayer exdange coupling is derived
from MOKE measuremets. For Si thicknessesof 11 to 15A, J is about 1 mJ/m?
indicating the high quality of the deposited structures. The lower value of J compared
to MBE-deposited trilayersis related to strong intermixing at the Fe/Si interfaces,as
conrmed in XRR measuremets. Therefore, reducing the interface interdi usion by
choosing ideal parameters,the coupling strength can be doubledto 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 represeting a deposition method
preferably usedin industry.
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Kapitel 1

Einleitung

Zur Deposition diinner Schichten gibt eseineVielzahl unterschiedlicher Besdichtungs-
methoden. Der Anwendungslereidh erntscheidet, weldhes dieser Verfahren zu wéhlen
ist. Im Bereich der Magnetcelektronik haben sich zwei Tedniken 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 = zerstauken), bei dem das Aus-
gangsmaterialdurch lonernbesdwusszerstaubt wird.

In der Grundlagenforsbung werden die Sdichten meist mit dem MBE-Verfahren
hergestellt, das ein sehr kontrolliertes, epitaktisches Wadstum mit sdarfen
Grenz dchen ermoglidht. Durch die hohe Sdichtqualitat wird in epitaktischen
Eisen/Silizium/Eisen(001)-Dreilagen-Shkichtsystemeneinestarke anitferromagnetiste
Austaustkopplung gefunden.Gareev et al. zeigte, dassdie Kopplungsstérle von
der Silizidbildung in diesenSystemenabhéangt, wobei die antiferromagnetisde Kopp-
lung fur nominell reines Silizium mit Gber 6 mJ/m? am starksten ist [1]. Dreilagen-
schichtsysteme mit starker Zwischensdichtk opplung werden dabei aber nur auf einer
GaAs/Ag(001)Pu erschicht und nicht direkt auf dem GaAs(001)-Substraterreidnt.

Gekoppelte Sdichtsysteme nden heutzutagein Festplatten Anwendung, epitaktische
Metall/Halbleiter-Systeme sind fur zukinftige Projekte in der Spintronik, wie z. B.

dem Spin-Transistor interessan [2].

Da die MBE-Depositionsmethale UHV -Tednik benotigt und dadurch vergleihsweise
teuerist, ndet siein der Industrie keine Anwendung.Dort wird das Sputterverfahren
gerutzt, daseinegroy achige,homogenaéBesdichtung groyerSubstratemit einerhohen
Besdichtungsrate miteinander vereirt, wodurch ein groyer Durchsatz gewahrleistet ist.

Beim Sputtern haben die zerstaubten Teilchen hohe kinetische Energienin der Gro-
yenordrung von 10 V. Dies sorgt fur eine hohe Ober achenmobilitat der Partik el auf
dem Substrat, was ein Vorteil fir das Wachstum von Einzelsdichten ist. Im Fall von
Sdichtsystemenkann sich die hohe Partik elenergiejedoch als Nadchteil herausstellen,

1UHV = Ultra-Ho ch-Vakuum: Restgasdru& < 10 ° mbar

7



8 1. Einleitung

weil durch die hohe Energie beim Auftre en auf die Sdicht eine starkere Durchmi-
schung an der Grenz &che verursadit wird [3].

Mittels MBE-Tednik konnte Waldr op et al. 1979erstmals Eisen auf GaAs epitak-
tisch abstheiden[4]. Bernstein et al. zeigte1992,dassepitaktischesWadstum direkt
auf GaAs aud durch lonenstrahlsputtern moglich ist [5]. Von Sputterepitaxie durch
Magnetronsputtern wurde erstmals 1998von Kreuzer et al. berichtet [6]. Der Ein-
uss der Sputterparameterauf das epitaktische Wachstum der Eisen Ime ist hingegen
weitgehendunbekannt.

Bei denmeistenUntersuchungenan gesputtertenEisen/Silizium-Probenhandelt essich
um polykristalline Viellagen-Stichtsysteme[7 13]. Da dasWadstum der erstenLagen
nicht perfekt ist, dienendie zuerstauf dem Substrat abgesbiedenenLagenals Pu er-

systemfur die nachfolgend deponierten [14]. Nur wenige Ver6 entlichungenexistieren
Uber gesputterte Dreilagensystemegie antiferromagnetisthe Zwischenstichtk opplung
zeigen[15,16].In [16] ndet sich die bislangeinzigeArb eit Gber epitaktisch gesputterte
Eisen/Silizium/Eisen-Sdichtsysteme auf MgO(001)-Substraten.Dort wird von einer
Kopplungsstérle von 1,2 mJ/m 2 berichtet.

Ziel dieser Arbeit ist es, durch einen geeignetenSatz an Sputterparametern gutes
epitaktisches Wadistum von Eisen auf GaAs(001)- und MgO(001)-Substratenzu er-
maoglichen und dadurch Substat(001)/Eisen/Silizium/Eisen Dreilagen-Sbichtsysteme
mit antiferromagnetisther Austausdkopplung herzustellenund zu charakterisieren.
lonenstrahlsputtern eignet fur diese Art der Aufgabenstellung sehr gut, da die
Sputterparameterbei diesemVerfahrenin einemgroyenParameterbereich unabhéangig
voneinandervariiert werdenkodnnen.

Meine Arbeit unterteilt sich daherin zwei Bereiche. Im ersten Teil wird der Ein uss
der Sputterparameterauf das epitaktische Wadstum von Eisen auf GaAs- und MgO-
Substratenuntersudt. Die Epitaxie wird durch Beugungniederenergetisicer Elektro-
nen (LEED) festgestellt. Zur Untersudung der magnetiséien Eigenstaften dienen
Kerr-Magnetometrie (MOKE) und ferromagnetisbe Resonanz-Exgrimerte (FMR),
ausdenensic die Koerzitivfelder bzw. Linienbreite desResonanzgaksals May fur die
Glute der Epitaxie auswerten lassen.Aus winkelabhangigenFMR-Messungenkdnnen
weiterhin die Konstarten der kubischen und uniaxialen Anisotropie, sowie die Satti-
gungsmagnetisierungermittelt werden. Die Topogra e der Proben wird durch Ras-
terkraftmikroskopie (RKM), die Grenz ache mit Rontgenkleinwinkelbeugung (XRR)
analysiert. Réntgenphotoemissionsspktren (XPS), die an einigen ausgevihlten Pro-
ben aufgenommenwurden, liefern Aufschluss Uber die chemishie Zusammensetzung
der gesputterten Schichten.

Unter Berudksichtigung der ErgebnissadesEiserwacstumswerdenim zweiten Teil die-
ser Arbeit epitaktisch gesputterte Eisen/Silizium/Eisen-Dreilagensbichtsysteme her-
gestellt und charakterisiert. Fur eine starke Kopplung, wie sie bei MBE-deponierten
Sdichten gefundenwird, ist nicht nur Epitaxie, sondernauch eine glatte, scharf de -
nierte Grenz ache zwisden Eisenund Silizium notwendig.



Da die gesputterten Partik el hohe kinetische Energienbesitzen,ist eine starke Durch-
mischung an der Grenz &che zu erwarten. Durch Variation der Sputterparameterwird

die Energieder Teilchenverandert, alsodie Durchmisdhung der Schichten an der Grenz-
ache beein usst. Aufgrund der unterschiedlichen optischen Konstarten von Eisen
und Silizium im Roéntgenbereid, lasst sich durch XRR-Messungendie Eisen/Silizium
Grenz ache untersuchen und der Ein uss der Sputterparameterauf die Grenz achen-
di usion, damit der Kopplung studieren.

Es wird sich zeigen, dass ein optimaler Parametersatz zum erfolgreidien Depo-
nieren von epitaktisch gesputterten MgO(001)/Fe/Si/F e- und GaAs(001)/Fe/Si/F e-
Dreilagensbichtsystemenmit starker antiferromagnetisder Austausdkopplung fuhrt.



Kapitel 2

Exp erimentelle Grundlagen

2.1 Depositionsmetho den

2.1.1 Molekularstrahlepitaxie

Es werdenhier nur kurz die weseilichen Merkmale der MBE-Besdichtung angefuhrt,
ohne Anspruch auf Vollstandigkeit. Eine Ausfuhrliche Besdireibung des Verfahrens
ndet sich zum Beispielin [17,18].

Um mittels MBE diinne Sdichten zu deponieren,wird dasAusgangsmateriathermisch
verdampft. Durch gleidhzeitigesVerdampfenuntersdiedlicher Materialien lassensich
Legierungenin beliebigerKonzerration herstellen.Typische Besdichtungsratenliegen
im Bereich wenigeA pro Minute. Um die Verseimutzung der wachsendenScichten zu
minimieren und dadurch epitaktischesWadhstum zu ermoglidhenist Ultraho chvakuum?
(UHV) unumganglid. Auch wahrenddesBesdichtungsprozessesteigt der Druck nicht
tber 10 ° mbar, d.h. die freie Weglangeder verdampften Teilchen betragt einigeMeter.
Der geringe Prozessdruk ermdglidit es, das Wadstum der Scichten mit RHEED
(Re ection High Energy Electron Diraction) in situ zu untersuchen. Damit lassen
sich Aussagenuber Sdichtrauigkeit und Art des Wadstums tre en, bzw. kann die
Deposition kontrolliert nacd einer vollen bzw. halben Monolagebeendenwerden.

Die Energie\erteilung der verdampftenPartik el ist sehrsdimal und liegt im Bereich von
einigenZehrtel eV (sieheAbbildung 2.1). Die Ober &chenmobilitét der Partik el ist bei
diesenniedrigen Energiensehrgering, weshalbohne zusatzlihesHeizendes Substrats
kein gestilossenerFilm erwartet wird  man spricht von saulenartigemWadstum.
Andererseitskann die geringeTeilchenenergidbei der Herstellungvon Sdichtsystemen
von Vorteil sein, da nur sehrwenig Durchmischung an den Grenz achen statt ndet,
d.h. sdharfe, atomar glatte Grenz achen ertstehen kénnen.

1Restgasdruk im Rezipierten < 10' ° mbar

10



2.1 Depositionsmethalen 11

2.1.2 Sputterprozess

Nach dem Evakuierender Prozesskmmerwird ein Inertgas (meist Argon) eingelassen
und bei einem Druck von ca. 1 £ 10 ? mbar eine Gasenladung (Plasma) geziindet.
Die lonen diesesPlasmas,das auyerdemnoch Elektronen savie neutrale Atome und
Molekile beinhaltet, werdenauf das Ausgangsmaterial(Target) bestleunigt. Je nach
Wahl der Sputterparameter(Gasdrudk, Bestleunigungsspanuang, etc.) liegt die Ener-
gie der lonen zwisden einigen 10 bis einigen 100 &V und ist damit viel gréyer als die
Bindungsenergieder Atome im Festkdrper. Beim Auftre en der lonen auf das Tar-
get wird deren Energie auf die Targetatome tiber eine Stoykaskade abgegelen (siehe
Abbildung 2.1). Einige Atome an der Ober &che des Targets kdnnen dadurch gerug
Energie aufnehmenum den Atomverbund zu verlassen.Sie bilden dort, wo sie sich
niederstlagen, eine diinne Sdicht, so auch auf dem Substrat. Die Energiewerteilung
der gesputterten Teilchen folgt einer Maxwell -Verteilung (siehe Abbildung 2.1) mit
einer mittleren Energie im Bereidh von 5 €/. Auyer den Targetatomenwerden auch
Sekundarelektronerund Photonen erzeugt, wie in Abbildung 2.2 dargestellt.

Eine wichtige Groye beim Sputtern ist die Sputterauskeute (engl.: Sputteryield) Y. Sie
ist de niert als

_ Anzahl herausgebéter Targetatome
- Anzahl auftre®enderlonen

und hangt von der Energieund dem Einfallswinkel der Gasionen,savie dem Massen-
verhaltnis von lon und Targetatom ab.

Die Ober achen-BindungsenergieEg verstiedener Materialien liegt typischerweise
bei 4 bis 8 /. Um den Sputterprozesszu starten ist eine Mindestenergievon E i esh ¥4
4 Eg n6tig [19]. Unterhalb dieser Energie kommt es zu Atomversetzungenan der
Targetober ache, zur Anlagerungvon lonen an der Ober ache oder zur Re exion der
lonen. Oberhalb von E esn Steigt die Sputterauskeute bis zu einem Maximalwert bei

einer lonenenergievon etwa 10* &/ an und sinkt bei noch héheren Energien wegen
zunehmenderEindringtiefe der lonen und lonenimplartation wieder ab [20].

Ahnlich verhalt sich die Sputterausteute als Funktion des Einfallswinkels der lonen.
Bei kleinen Winkeln zwisdhen Targetober ache und Einfallsrichtung ndet man
niedrige Sputterauskeuten wegen hoher lonenre exion. Die Ausbeute steigt mit

zunehmendemWinkel bis etwa 70* an und fallt fur senkretiten Einfall (90%) wieder
ab [20].

2.1.3 Katho den-Sputtern

Die einfadiste Art um ein Material zu zerstauken, ist in Abbildung 2.2 gezeigt. In
einem evakuierten Rezipierten wird in dem ca. 5 cm breiten Spalt zwisthen zwei me-
tallischen Platten eine Gaserladung geztindetund eine Spanrung von einigen 100V
angelegt.Die auf negativem Potential liegendePlatte fungiert als Target: die positiven
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Abbildung 2.1: Links: Gestwindigkeitsverteilung (Energieverteilung) verdampfter und ge-
sputterter Cu-Atome (aus[21]). Beim SputterprozesskdnnenPartik el hoher Energieentstehen,
hier: ¥ 33eV. Nach [22] wird durch Verdndern der Besdleunigungsspanang das Maximum
der Kurve nur ertlang der Ordinate versdioben, d.h. die Anzahl der herausgelostenParti-
kel, somit auch die Zahl der hochenergetistien &ndert sich, nicht jedoch die mittlere Energie.
Redts: Stoyprozessdeim Sputtern. Um ein Atom ausdem Festkdrperverbund herauszusbla-
gen sind mehrere Stoéye notig [23].

Gasionenwerden auf sie bestleunigt und I6sen Atome und Sekundarelektronendie
zur Plasmaerhaltungnoétig sind, ausdem Material heraus.Vor die positive Platte wird

ein Substrat gebradit, worauf sich die herausgelostenTargeatomeals diinne Sdicht

niederstilagen.

DiesesGleichstrom-Sputterverfahren (engl.: DC sputtering) funktioniert nur bei elek-
trisch leitenden Targets. Halbleitendeund isolierendeMaterialien laden sich durch den
Bestussmit positiven lonen auf. Es entsteht eine positive Raumladungum das Tar-
get, die ein weiteresSputtern verhindert. Solthe Materialen lassensich unter anderem
mit der HochfrequenzSputtertechnik (engl.: HF sputtering) zerstauken. Hierbei wird

Uber einen Kondensatoram Target eine hochfrequerte Wediselspanming eingeloppelt
(typisch: f = 1356 MHz). Am geerdetetenSubstrathalter kbnnendie Ladungenab ie-

yen, wahrend diesdurch dasisolierendeTarget (bzw. durch den Kondensatorim Falle
eines metallischen Targets) verhindert wird. Durch untersdiedliche Beweglidhkeiten
der lonen und Elektronen im Plasma erreichen in einer positiven Halbperiode mehr
Elektronen die positive Elektrode, als lonen die negative Elektrode. Es bildet sich also
zwisden Plasmaund Target eine Biasspanmng aus, die dafiir sorgt, dassdas Target
auf negativem Potential liegt und der Sputterprozessnicht erlisct.

Um die Gasenladung aud bei niedrigem Gasdrud stabil zu halten, bzw. die Sputter-
rate (= Zuwads der Schichtdicke pro Zeit) zu erhdhen,kdbnnenbeide Verfahrendurch
ein zusatzlihes Magnetfeld optimiert werden.Im einfacdisten Fall werden Permanert-
magnetehinter dem Target derart angeordnet,dassdie Magnetfeldlinien direkt Uber
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Positive Elektrode

Substrat mitdeponierter Schicht

40 einfallendes lon
Targetatom
e Sekundarelektron

reflektiertes lon O\ % hn Photon
Target T—

Abbildung 2.2: Schemaeiner DC-Sputteranordnung und der unter lonenbesdwussfreigesetz-
ten Teilchen (nach [20]).

der Targetober &che radial vom Targetzerirum aus verlaufen. Die Lorentz- Kraft
F. = ev£ B zwingt die geladenenTeilchenauf Kreisbahnennaheder Targetober ache.
Da die Elektronen und lonen nun einenlangerenWeg bis zur Elektrode zurticklegen,
kommt esvermehrt zu lonisationsprozessenks bildet sich ein hell leudtender Plas-
maring Uber der Targetober &che aus. Durch die starkere lonisation des Gasessind
mehr lonen am Sputterprozessbeteiligt, weshalbdie Sputterrate mit Magnetfeld bei
sonstgleichen Parameterngroyerist. Andererseitskann argumertiert werden,dassder
Prozessgasdrug alsodie Anzahl der Gasatome,wegender e zien teren lonisation des
Gasesgesenktwerden kann. Zudem ist die Sputterauskeute dadurch erhoht, da die
lonen durch die Ablenkung im Magnetfeld nicht mehr senkretit, sondernunter einem
ac herenWinkel auf die Ober ache tre en [20].

Bei den genanren Sputter-Verfahrenist das Substrat in direktem Kontakt mit der
Gasernladung, da essich vor der positiven Elektrode be ndet (siehe Abbildung 2.2).
Dies kann sich negativ auf das Sdichtwachstum auswirken, da hochenergetisbe lonen
auf das Substrat tre en [24], und sich die Temperatur am Substratort stark erhoh.
Daruber hinausist bei diesenSputterverfahrenim allgemeinenein Sputtergasdru& von
5£ 10 3 mbar notig um das Plasma stabil zu halten. Das Substrat wird somit auc
von den neutralen Gasatomendes Sputtergasesyetro en, die zu einem gewissenMay
in die Sdiicht eingebautwerden [22]. Je nach Verunreinigungsgraddes Prozessgases
sind auch Versdqimutzungen durch diese Restgasatomedenkbar. Abhilfe schat hier
das lonenstrahlsputtern.
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2.1.4 lonenstrahl-Sputtern

Das lonenstrahl-Sputtern zeidnet sich vor allem dadurch aus, dassder Ort der Plas-
maerzeugungaumlich von Target und Substrat getrenrt ist. Eswird in der sogenann-
ten lonenkanoneoder lonenquelle(sieheAbbildung 2.3) geziindet.Uber ein Gittersys-
tem werdendie lonen aus der Quelle extrahiert und auf das Target bestleunigt, wie
sthematisd in Abbildung 2.4 zu sehenist. Dadurch ergeten sich mehrereVorteile:

2 Die Wahl der Sputterparameterist in einemgroyenParameterkereid weitgehend
unabhangigvoneinandermoglich (sieheKapitel 2.1.5, Seite 18).

2 Das Substrat ist nicht den hochenergetisben Teilchen desPlasmasausgesetzt.

2 Die Substrattemperatur und damit Wadstumseigendeaften der Sdicht lassen
sich besserkontrollieren.

2 Der Prozessgasdrdcam Substrat und Targetist mindestenseine Gréyenordrung
niedriger als in der lonenquelle(typisch 10'  mbar in der Prozesskmmer). Dies
reduziert Verunreinigungender Schicht mit dem Sputtergas, bzw. durch Rest-
gasatomeim Sputtergas.

2 Durch dengeringerenGasdrudk habendie gesputtertenTeilcheneinegroyerefreie
Weglange d.h. einehtheremittlere Energieund somit eine groyereOber achen-
mobilitat beim Auftre en auf das Substrat.

2 EskonnenbeliebigeTargetmaterialienunabhéngigvon ihren elektrisch leitenden
Eigensdaften verwendet werden. Auch Targetsin Pulverform sind denkbar.

Man unterscheidet zwei Arten von lonenstrahl-Sputtern: das Priméare oder Direkte
lonenstrahl-Sputtern(engl.: Primary lon Beam Despsition, PIBD ) und dasSekundéare
lonenstrahl-Sputtern (engl.: Secondary lon Beam Deposition, SIBD):

Beim PIBD-Verfahrenwird kein Plasmain der lonenquellegeziindet,sonderndas zu
deponierendeMaterial wird dort verdampft. Die evaporierten Neutralteilchen werden
durch Elektronerbesdussionisiert und tber ein Gitter- und Kondensator-Systenbe-
schleunigt, energieselektiertund sdlieylich auf das Substrat geleitet. Eine genauere
Besdtreibung desVerfahrenssowvie Hinweisezu Experimerten ndet sich in [25].

lonenstrahl-Sputteranlage

In meiner Arbeit wird das Sekundarelonenstrahl-Sputtern verwendet, das allgemein
kurz lonenstrahl-Sputtern genann wird. Je nach Erzeugungdes Plasmasin der lo-
nenquelleunterscheidet man den Quellertyp. Bei der Kaufmannquelle [26] wird das
Plasmain einer Kondensatoranordang (ahnlich Abbildung 2.2) durch Untersttitzung
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Abbildung 2.4: Links: Energiestiema. Die Energieder Argonionen hangt nur von Upeam ab.
Redts: Schema des lonenstrahlsputterns. Der lonenstrahl wird aus der Plasmalkammer der
Kanone extrahiert und auf das Target gerichtet. Die Temperatur des Substrateswird nicht
durch das Plasmabeein usst und kann kontrolliert eingestellt werden. Nach [27]
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einesFilaments gezindetund aufredt erhalten. Nachteil diesesQuellertypessind kur-
ze StandzeitenwegenFilamentwedhselund Vershimutzung der Scichten durch starke
Abnutzung desExtraktionsgitters.

Die in dieserArbeit berutzten HF2- bzw. ECR3-Quellen arbeiten ohne Filament. Die
zum Aufrechterhalten desPlasmasnotige Energiewird tUber eine HF-Spule, bzw. Mir-
krowellenartenne in die Plasmalammer geflhrt.

Mit Unterstitzung einesNeutralisatorskénnenaud isolierendeTargetsgesputtert wer-
den.Im einfadisten Fall handelt essich bei einemNeutralisator um ein Filament nahe
des Targets, das beim Gluhen Elektronen emittiert. Ladt sich das Target durch den
Bestuss mit lonen positiv auf, werden die Elektronen von dem positiven Potential

angezogernund neutralisierenes.

Eine eleganere Art der Targetneutralisation, wie sie auch an der verwendetenAnlage
berutzt wird, bestelt in der Ausnutzung der Elektronen desPlasmas.Eine Elektronik,

der sogenante Beam Switch, kehrt die Spanrung am Besdleunigungsgitterder lonen-
kanoneperiodisch mit einer wahlbaren Frequenzim kHz-Bereidh um, sodassfir diese
Zeit aus dem Plasma die Elektronen statt der lonen extrahiert und auf das Target
bestleunigt werden. Der lonenstrahl wird also nicht mehr kontinuierlich betrieben,
sondernmit Frequenzenvon 0,5 bis 20 kHz gepulst. Auyer der Frequenzlasst sich noch
das Pulslangerverhéltnis (das Verhaltnis von lonen- zu Elektronen-Extraktionszeit)
wahlen. Daruber hinausist esmdglich den Beam Switch audh ohne Elektronenemission
zu betreiben und nur dasPulsendesStrahls zu nutzen. Dadurch kann die Sputterrate
bei sonst xen Sputterparameternreduziert werden (siehe Abschnitt 2.1.5, Seite 18).

Um dasWadhstum der Schicht zusatzlich beein ussenzu kénnen,besteht die Méglich-
keit eine zweite, auf das Substrat geriditete lonenquelle (Assistquelle) zu betreiben.
Man spricht dann vom lonenstrahl gestiutzten Sputtern (engl.: lon Beam Assistal De-
position, IBAD ), wie in Abbildung 2.5 dargestellt. Die Energie der auf das Substrat
tre enden lonen sollte dabei unterhalb der SchwellenergieE 4, esh liegen,damit die de-
ponierte Schicht nicht abgetragenwird (sieheAbbildung 2.7, Seite 19). Die zugefihrte
Energiesorgt fir gréyereMobilitdt der ankommendenTargetatomeauf der Substrato-
ber ache,wodurch ein dichteres Scichtwadstum beobadtet wird. Durch Verwendung
von reaktiven Gasenwie Sauersto oder Sticksto, kann eine chemisdie Veranderung
(Oxidation, Nitrierung) der wachsendenSdicht erreicht werden[28].

Dartuber hinaus kann die Assistquellezur Vorbehandlung des Substratesvor der ei-
gertlichen Deposition der Schicht berutzt werden,um Versdqymutzungen auf der Sub-
stratober ache (Oxide, Wasser)zu erntfernen und die Ober ache zu glatten [29].

Abbildung 2.6 zeigt den Aufbau der verwendetenAnlage. Siewurde bereitsin [28] vor-
gestellt und charakterisiert. Wahrend meiner Arb eit erfolgten Aufbau und Inbetrieb-
nahmeder Analyse-und LEED-Kammer, sawie der Austausd der ECR-Sputterquelle
durch eine HF-Quelle.

2Hochfrequenz, engl.: High Frequency
3Elektron-Zyklotron-Resonanz, engl.: Electron Cyclotron Resonance
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Abbildung 2.5: Schemadeslonenstrahl gestiitzten Sputterns.
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Abbildung 2.6: lonenstrahlsputteranlagevon oben.
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2.1.5 Sputterparameter

In diesemKapitel werdendie Sputterparameterder lonenquelleund ihre Abhéngigkei-
ten voneinandererlautert. Um die Sputterquellezu betreiben missenGasdrudk, Beam-
spanrung Upeam, Besdileunigungsspanang U, und HF-Leistung in einem optimalen
Parameterkereidh aufeinanderabgestimm werden. In einem gewissenParameterfeld
sind die Gréyen unabhéangigvoneinanderwahlbar, was eine hohe Flexibilitdt darstellt.

Jedach fiihrt eine starke Fehleinstellung (z.B. hoher Gasdruk bei hoher Beamspan-
nung) zum Erléschen desPlasmasin der lonenquelleoder zu erhéhtem Versdleiy der
Graphitgitter.

Beamspann ung Uber die Beamspanming Upeam Wird der Beamstrom| peam, (die An-
zahl der lonen, die in einer bestimmten Zeit von der Quelle emittiert werden)
und die Energie der Argonionen festgelegt.Beide Groyen, lonenenergieund Be-
amstrom beein ussendie Sputterrate. Um die Anderung der Rate allein auf die
Energieder Argonionenzuriidkzufihren, mussl peam bei Variation der Beamspan-
nung konstart gehaltenwerden (siehe Abbildung 2.7).

Der Beamstrom kann auyerdemdurch Variation der Besdleunigungsspanang
Uz Sdwadh beein usst werden.Eine Erhdhung von U, fihrt zu einemgréyeren
Beamstrom. U, dient in erster Linie zum optimalen Einstellen der lonen ug-
bahn durch das Gittersystem: Durch seineVariation wird die Anzahl der auf das
Gitter tre enden lonen (I 5c) bestmoglid, d.h. auf < 1 mA reduziert.

Der Beamstromkann durch Pulsendeslonenstrahlsstark reduziert werden.
Eine Anderung der lonenenergiehat nur einengeringenEin uss auf die Energie-
verteilung der gesputterten Targetatome.Lediglich die Sputteraushkeute S, somit
die Sputterrate wird verandert (sieheAbbildung 2.1, links).

Gasdruc k Der Druck des Sputtergasesbestimnt die mittlere freie Weglange, der
Partikel, d.h. audh die der gesputterten Targetatome.Damit lasst sich die Ener-
giewerteilung der Teilchen durch den Gasdrud variieren: Im Bereich 1 £ 10 4
mbar betragt , etwa 15 cm, was dem Abstand von Substrat und Target en-
spricht. Die Targetatomeerreidhen das Substrat nahezuungehindert.

Bei einemDruck der Groyenordrung 1£ 10  mbar stoyendie Partik el wesettlich
hau ger, da die mittlere freie Weglangeder Teilchen nur noch 5 cm betragt.

Mit zunehmendenDruck werden die Partik el thermalisiert. Redinungenfir ge-
sputterte Cu-Atome zeigen, dass die Energie\erteilung der Atome bei einem
Druck von %2 10 mbar in einem Abstand von 6 cm keine hochenergetisben Teil-
chen (> 5 e&V) mehr aufweist [30].

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

2 Wird der Gasdrudk uber die Gaszuleitungder Quelle verandert, so dndert
sich die Anzahl der Atome, die in der Plasmalammer ionisiert werden. Er-
héht man den Druck, werdenmehr Atome ionisiert, weshalbder Beamstrom
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Abbildung 2.7: Dauer der Besdichtung von 1 A Fe auf dem Schwingquarz als Funktion der
Beamspanmng Upeam, ausgehendvon einem Standardwert von 750V. Durch Angleichen der
Besdleunigungsspanning Ugcc wird zum einender lonenstrom | yeam konstant gehalten, d.h.
estrit die gleiche Anzahl von lonen auf das Target. Eine Anderung der Rate kann somit auf
die Anderung der lonenenergiezuriickgefiihrt werden. Auyerdem reduziert das Angleichenvon
Uacc den Besdileunigungsstromauf null, ein nicht messbarerAnteil der lonen trit auf das
Scirm-, bzw. Besdleunigungsgitter. Deutlich ist die Abnahme der Sputterrate (=Zunahme
der Dauer fir 1 A Scichtdickenzuvachs) im Bereich niedriger Beamspanmingenunter 150V
zu sehen.Bei diesenEnergien bewegt man sich nahe der SchwellenenergieUy esh, die mindes-
tens notig ist um den Sputterprozesszu starten (siehe Kapitel 2.1.2). Die Assistquelle wird
typischerweise bei niedrigen Beamspanmng (Ugeam - 100V) betrieben um ein Absputtern
der aufgebraditen Sdicht zu unterbinden.

und dadurch die Sputterrate steigt. Um | geam zU reduzieren,kann wie eben
bestirieben Ug eam reduziertwerden.Ist dieswegender Prozessfiihrungicht
maoglich, kann der lonenstrahl gepulst werden. Weiterhin ist durch Verrin-
gern der eingestrahltenHF-Leistung die E zienz deslonisierensin der lo-
nenquellereduziert.

2 Durch Benutzung eines weiteren Gaseinlasseskann der Prozesskmmer-
druck erhéht werden, ohne dasszusatzlidh Gasatomein den Plasmaraum
der Quelle gelangen.Die eingestelltenQuellenparameterandern sich dabei
nicht, wohl aber , , d.h. die Partikelenergie.

Je nach Parametersatzist zu enscheiden, auf weldhem Weg das Gas in die
Kammer eingelassemwird: Sowerdenz. B. bei niedrigen Beamspanmningenmehr
Gasatomezum Aufrechterhalten desPlasmasgebraudit als bei hohenBeamspan-



20 2. Experimertelle Grundlagen

nungen. Dort ist niedriger Gasdrud notig, um elektristche Ubershlage zwiscen
den Graphitgittern und parasitare Plasmenzu unterbinden. Dieseflihren zu er-
hohter Abnutzung, d.h. Zerstérungder Gitter, sawie zu einererhdhten Kontami-
nation bei der Besdichtung (sieheAnhang, Seite 88).

Targetwink el Der lonenstrahlhat eine Mindestbreite von 40 mm, gegelen durch den
Gittersatz. Da sich die positiven lonen gegenseiticabstoyen,divergiert der Strahl
zusatzlich. Es wird eine Aufweitung mit einemHalbwinkel von etwa 7* angenom-
men|[31].Bei einemSputterwinkel von 50* trit  der lonenstrahlzu einemGroyteil
auf das Target (siehe Abbildung 4.18, Seite 61). Bei Verringerung des Winkels
schieyt der lonenstrahl deutlich am Target vorbei, was zu einer merklichen Ver-
unreinigungender Sdichten fuhrt (Abbildung 4.20, Seite 63).

Substrattemp eratur

Bedingt durch die Konstruktion desSubstrathalterskann die Temperatur nicht direkt
am Substrat gemessenverden (sieheAbbildung 2.8). Das Thermoelemen zur Tempe-
raturregelungbe ndet sich an einemKiihltank, der tiber einenGraphit-Heizer von der
Ruckseite her geheiztwird. Zwischen Substrat und der am Kiihltank angebratiten Me-
tallplatte ist ein Spalt von ca. 2 mm Breite, d.h. esgibt keinendirekten Wéarmekontakt
zum Substrat. Die an der Platte gemessendemperatur stimmt deshalbnicht mit der
Substrattemperatur Gberein. Mit einem zusatzlithen Thermoelemen am Substratort
(siehe Abbildung 2.9) wird deshalb zunadist eine Kalibrierungskurve aufgenommen
(Abbildung 2.10). So kann spater die wahrend der Deposition angelegteTemperatur
bestimmt werden. Um die Warme maglichst gut zum Substratort zu leiten wird He-
lium als Transfergasin den Spalt eingelassenDie dadurch hervorgerufeneErhéhung
desDruckesin der Prozesskmmer auf 2,5€ 10' ° mbar kann gegeriiber dem Sputter-
gasdrud von mindestens2£ 10 4 mbar vernadlassigt werden.

Die Temperatur steigt am Substratort wesetlich langsamerals an der Metallplatte. So
stabilisiert sich die Temperatur am Substrat erst nach etwa einer Stunde, wahrend die
Metallplatte scdhon nach einigenMinuten die vorgewahlte Temperatur erreicht. Dabei
weidchen vorgewahlte und erreichte Temperatur deutlich voneinanderab (siehe Abbil-
dung 2.10).
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Abbildung 2.8: Aufbau desSubstrathalters. Die vom Thermoelemen gemessen& emperatur
entspricht nicht der am Substrat anliegenden.

Abbildung 2.9: Edelstahl-Stablone in Form eines4-Zoll Wafers, der die maximale Sub-
stratgréye darstellt. Die vier Aussparungenkonnenmit 10 £ 10 mm? groyen Proben belegt
werden.Wahrend der Deposition sorgt eine Rotation desProbenhalters(1-10 U/min) um sein
Zertrum (schwarzesKreuz in der Mitte) fur eine homogeneBesdichtung auf allen vier Sub-
stratplatzen. Zur Kalibirierung der Substrattemperatur wird eine der Positionen mit einem
Edelstahlblech belegt, an dem ein Thermoelemen befestigtist. Die anderendrei Platze sind
mit Substraten belegt um ein schnelles Entweichen desHeliums zu verhindern.
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Abbildung 2.10: Heizverhalten desSubstrathalters. Links: Die am Regler eingestellte Tem-
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 vorgewdhlten. Redts: Vergleich zwischen am Regler gewdhlter und nach
einer Stunde am Substratort erreichter Temperatur. Wahrend sich die Messpunkteab 150°C
sehrgut mit einemlineare Fit verbinden lassen,ist dies beim Raumtemperaturwert nicht der
Fall. FUr Temperaturen unter 150°C werden deshalb die Werte aus einer zweiten linearen
Kurv enapassungzwiscen 25°C und 150°C entnommen.

2.2 Analysemetho den

2.2.1 Beugung niederenergetisc her Elektronen: LEED

Die Beugungniederenergetisicer Elektronen (engl..Low Energy Electron Dir action)
ist eine der wichtigsten Methoden zur Untersuchung von einkristallinen Ober achen-
strukturen. Bei Energienvon 20 bis 500 eV besitzenElektronen geméayder de Br o-
glie -Beziehung
h
= p— 2.1

, SE (2.1)
eine Wellenlange im Bereich der Gitterkonstarten* von Kristallen von einigen
Angstrom. Auyerdem liegt die mittlere freie Weglangeder Elektronen im Festkdrper
bei diesenEnergien bei wenigen Monolagen.Die LEED-Spektroskopie ist somit eine
ober &chensensitie Messmethale.

Aus einer ElektronenkanonewerdenElektronen senkrebt auf die Probenoler &che fo-
kussiert. Die elastist rickgestreutenElektronen werdendurch ein Gittersystem ener-
gieselektiertund auf einenLeudtschirm besdleunigt. Dasauf dem Scirm entstehende
Punktmusterist ein direktes Abbild desreziproken Raumes,desserGitterpunkte durch
den Symmetriebrud an der Ober ache zu Staben entartet sind. LEED-Spots auf dem

“Die de Br oglie -Wellenlangevon Elektronen mit 100eV Energie betragt 1,2 A.
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Leudhtschirm entstehen dort, wo die Stabe die Ewaldkugel  durchstoyen(siehe Ab-
bildung 2.11).

realer Raum reziproler Raum
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Gitteroptik Ewaldkuge
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Abbildung 2.11: Skizze zur Enstehung der LEED-Beugungsbilder. Links ist das LEED-
Systemdargestellt. Das auf dem Leuchtschirm entstehendePunktmuster wird mit einer CCD-
Kamera aufgenommen.Die rechte Seite zeigt die entsprechende Ewald- Konstruktion [32].

Eine qualitative Aussageiber die Gite der Scicht lasst sich auch ohne Auswertung,
allein durch den optischen Eindruck desLEED-Bildes tre en: Sdarfe, runde LEED-
Spots signalisiereneine gute Qualitat, breite Spots deuten auf eine schlechte Qualitat
desKiristallgitters hin. Zusétzliche Beugungsre exegeben Aufschlussiiber Rekonstruk-
tionen an der Ober ache

Die LEED-Messungernwerdenin dervorliegendenrArb eit aussalieylich zum Veri zieren
des epitaktischen Wadstums gerutzt. Die sdharfe der Beugungsre exeliefert dabei
einenerstenHinweis auf die Qualitat der Scichten.

2.2.2 Rontgenbeugung: XRD und XRR

Rontgenbeugung zahlt zu den Standardurtersuciungsmethalen, um die Struktur von
Proben zu analysieren.Dazu wird Rontgenlicht unter einemWinkel [ein beziglid der
Ober ache auf die Probe gestrahlt und die Intensitat des re ektierten Lichts unter
einemWinkel s detektiert (sieheAbbildung 2.12). Je nach Fragestellungder Unter-
sucung wird eineensprechendeGeometriefir Ein- und Ausfallswinkel gewahlt. Eine
ausfiihrliche Ubersidit tiber Streumethaden zur Untersucung von Scichtsystemenist
in [33 35] zu nden. Im folgendensind die wesetlichen Grundzige der Methode er-
lautert.

Die Sensitivitat der Messmethale im Ortsraum ist durch die Groye desWellenzahhek-
toriibertragesg bestimmt, der sich ausder Di erenz deseinfallendenWellenzahhektors
K; und desgestreutenWellenzahhektors k; errecnet (6= K; j K;).

Sengl.: X-ray dir action, XRD
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Fur atomare Au 6sung mussder Wellenzahhektortibertrag im Bereich der interatoma-
ren Abstande liegen (jgj ¥ 1Ai 1), was bei bei groyenEinfallswinkeln gegeten ist. Aus
der Winkelposition der Bra gg- Re exe einesSpektrums lasst sich ein Netzekenenab-
stand d im Kristalls Uber m, = 2sin(li, )=d ermitteln. , ist hierbei die Wellenlange
desLichts und m die Beugungsordmng.

5

diffuse

specular

vacuum

Abbildung 2.12: Schemader Rontgenre ektometrie am Beispiel einer Einzelsdicht mit Di-
cke d und Brechungsindexni. Der Gangurterschied ¢ der beidenspekular gestreutenStrahlen
betragt: ¢ = (AB + BC)n1j AD und hangt vom Einfallswinkel pein, ab [33].

Bei streifendemLichteinfall (typischerweiseein < 5°) nenrt man das Mess\erfahren
Rontgen-Re ektometrie®. Hierbei ist nicht die atomare Struktur der Probe sichtbar, da
jg ¢ 1Ai L Stattdessenlassensich Aussageniiber Sdichtdicke und Grenz &chen der
Probe maden.

Bei der Re ektometrie unterscheidet man grundséatzlich zwisden spekularerund di u-
ser Streuung. Fur den spekularenFall gilt die Bedingungein = Maus (SieheAbbildung
2.12). ¢ hat dann nur einen Betrag senkretit zur Scichtebene. Die Intensitat | des
re ektierten Lichts oszilliert als Funktion desEinfallswinkels i, . Ursade sind Interfe-
renzender an denGrenz achenre ektierten Strahlen: An jeder Grenz acheim Sdicht-
system wird der einfallende Strahl in einen re ektierten und einen transmittierten
Anteil aufgespalten.Strahlen, die die Probenober ache verlassenhaben einen Gang-
unterschied zueinander,der vom Einfallswinkel abhangt. Die Oszillationsperioden sind
ein direktes May fur die im Sdichtsystem vorkommendenSdichtdicken. Die kleinste
Periode entspricht dabei der Gesantschichtdicke der Probe.

Aus einer solden Intensitatsmessunglassen sich auyerdem Ricksdlisse auf die
Sdichtrauigkeit Uber ein Brechungsindexpro| in Richtung der Probennormalen
(zj Richtung) der Sdiicht ziehen(siehe Abbildung 2.13). In einem einfachen Modell
nimmt man an, dasssich die Hohenloordinate z Gber der Grenz &che durch eine Zu-
fallsverteilung um eine mittlere Lage # der nominell glatten Grenzsdicht bestreiben
lasst. Diesesgauyformige Hohenpro | kann dann in ein Brechungsindexpro | tber-
setzt werden.Die Grenz &che zweier Materialen lasstsich als kontin uierliche Anderung
des Brechungsindexbesdtreiben. Dabei ist eine Unterscheidung zwisden einer rauen

engl.: X-ray re ectivity, XRR
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Grenz ache und Interdi usion an der Grenz &che sdwierig. Durch die Rauigkeit einer
Grenz achekommt esvermehrt zu di user Streuung,d.h. zu einer Abnahmeder speku-
lar gestreuteninstensitat. Informationen tber laterale Groyender Rauigkeitsstrukturen
sind nur durch Experimerte mit di user Streuungzuganglid, da & in diesemFall eine
Komponerte parallel zur Scichtebenebesitzt.

Z
A z A
_ I k S
Z > Z >
X
nz \ n(Z)

Abbildung 2.13: Schematische Darstellung der Granz &chenrauigkeit %und die Anderung
desBrechungsindexals Funktion der zj Richtung [33].

Fur die Re ektometriemessungersteht ein Re ektometer der Firma BRUKER im In-
stitut fr StreumethadendesIFF zur Verfligung.Messungerbei groyenEinfallswinkeln
wurden an einem4-Achsen-Di raktometer der Firma Philips zusammenmit Herrn Dr.
P. Ehrhar t ausdeminstitut fur elektrokeramistie Materialien desIFF durchgefuhrt.
Beide Geratearbeiten mit einerCu-K® Anode (, = 1;54A). Die Messungerwurdenin
spekularer Geometrie durchgefihrt, wobei die Réntgenrohre und der Detektor gleich-
zeitig bewegt werden.

Die Auswertung der Re ektometrie-Spektren ist mit der zum Gerat geliefertenSoftwa-
re der Firma BRUKER moglich, die sovohl eine Simlutaion als auch ein An tten der
Daten erlaubt. Als Fitparameter werden Saichtdicken, derenGrenz achenrauiglkeiten
und Dichte gewahlt.

2.2.3 Rasterkraft-Mikrosk opie: RKM

Mit der Rasterkraft-Mikroskopie lasst sich die Ober &chen-Topographie einer Probe
messenHierzu wird eine Spitze tGiber die Probenoler &che gerastertund die Wedsel-
wirkung zwiscten Spitze und Ober &che detektiert (sieheAbbildung 2.14). Es handelt
sich hauptsadlich um van-der-W aals -Krafte, jedoch kénnen auch Kapillarkréafte
durch einendinnen Wasser Im auf der Probe zur Wedselwirkung beitragen. Die we-
nige Nanometer groye Spitze be ndet sich am Ende einesetwa 100-200! m langen
Biegeelemetes (engl.: cantilever) mit geringerFederlonstarte D. Je nach Distanz zur
Ober ache wirkt auf die Spitze eine Kraft K, die das Biegeelemeh um die Stredke
¢z = K=D gemaydem Hooke scten Gesetzauslenkt. Die Auslenkung &ndert den
Strahlengangeinesam Biegeelemenh re ektierten Laserstrahlsauf ein Photodioden-
feld. Uber die Anderung des Di erenzsignals der Photodioden kann die Auslenkung
der Spitze ermittelt werden.
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Abbildung 2.14: Prinzip der AFM-Messung: Eine Spitze wird ohne Kontakt zur Ober ache
tiber die Probe gerastert. Die Auslenkung des Biegeelemetes kann durch die Anderung des
Photodiodensignalsbestimmt werden.

Es stehen untersdiedliche Betriebsmadi zur Verfigung: der Kontakt- und der kon-
taktfreie Modus. Im erstenFall wird die Spitze auf die Ober ache mit einer konstan-
ten Kraft gedriudkt und Uber die Ober &che gerastert. Die in dieserArbeit gezeigten
AFM-Bilder sindim kontaktfreien Modus aufgenommerworden, d.h. dasBiegeelemen
wird durch ein Piezcelemen zu Scwingungenmit der Resonanzfrequenangeregtund

im Abstand weniger Nanometer Gber die Probenolker ache gefiihrt. Frei von exter-
nen Kraften, alsoin geriigendemAbstand zur Probe hangt die Resonanzfrequennur

von der Federlonstarte desBiegeelemetes ab. Verringert sich der Abstand zwisden
Spitze und Probenoker &che, andern sich savohl die Frequenzals auc die Amplitude

der Sthwingung. Bei festgehaltenerFrequenzdes Biegeelemetes andert sich nur die

Amplitude der Scwingung als Funktion desAbstandesund liefert damit ein May fur

die Wedselwirkung zwisden Probe und Spitze. Unter Verwendungder Amplitude als
Regelsignalasstsich durch Konstarthalten der Amplitude eineTopographieder Ober-

ac he erstellen. Bei idealen Bedingungenkann mit der Rasterkraft-Mikroskopie sogar
atomare Au 6sung erreicht werden[36].

Ein hdu g verwendetesMay fur die Qualitdt der Ober ache ist der Wert der RMS-

Rauigkeit %ms (engl.: root mean squae roughnes$ Siewird von der Messsofivare aus
den Rohdaten einesBildes gemay

10 X

N (zi 2)? (2.2)

i=1

<

Yems =
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beretnet. N ist die Anzahl der Messwverte, z; der i-te und # der mittlere Hohenmess-
wert.

2.2.4 RoOntgen-Photo elektronen-Sp ektrosk opie: XPS

Bei der Ober dchenanlayse mit Rontgen-Photoelektronen-Sgktroskopie’ wird die zu
untersuchende Probe monocenergetisber Rontgenstrahlung ausgesetzt,wodurch die
Elektronen der Probe angeregtwerden.In einemeinfacdhen Bild wird der Photoelektri-
sthe E ekt alsoptische AnregungeinesgebundenertElektrons mit der Bindungsenergie
Eg in einenEndzustandE; besdtrieben. Liegt Es oberhalb desVakuumniveausEy 4,
kann das Photoelektron die Probe mit der kinetischen Energie Ex i, verlassenund in
einemAnalysator detektiert werden(Abbildung 2.15).Ist die Anregungsenergie-! der
Photonen bekannt, gilt aufgrund der Energieerhaltung

Exin =~ i Egi €A (2.3)

Durch Messen der kinetischen Energie Exi, kann die Bindungsenergie Eg der
Elektronen in der Probe bestimmt werden. Dabei ist eA die Austrittsarb eit desSpek-
trometers, eine Apparaturgroye des Analysators (typ. 3-4 V). Die Bindungsenergie
Eg ist die Energiedi erenz zwishen Anfangszustand des Photoelektrons und der

FermienergieEr. Elektronen bei EF besitzeneine Bindungsenergievon Eg ©~ 0 V.

Die Photonenenergiehangt von der verwendeten Réntgenkanone ab (z.B.: Mg K®:

1253,6eV; Al K®: 1486,6eV).

Abbildung 2.15: Energiestiemabei der Photoemmisions-Sgktroskopie.

Waéhrend die PhotoneneinigeMikrometer in dasMaterial eindringenkdnnen,stammen
die Photoelektronenwegenihrer geringenfreien Weglangebei diesenEnergienauseiner

"X-ray photo electron spectroscoyy, XPS
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Sdicht der oberen Monolagendes Festkorpers. Fur die einfadste Interpretation von
Photoelektronen-Emissionssgktren hat sich ein 3-Stufen-Madell bewéhrt, in dem der
Emissionsprozess drei unabhangigeEinzelprozesseerlegtwird [37]:

1. Optische Anregung eines Elektrons durch ein Photon.
2. Transport desangeregtenElektrons zur Probenober ache.

3. Ubergang des Elektrons in das Vakuum nad Uberwindung der Ober dchen-
austrittsarbeit.

Im Rahmen meiner Arbeit habe ich die Réntgen-Photoelektronen-Sgktroskopie da-
zu benutzt um Verunreinigungenund Zusammensetzungeder Proben zu bestimmen.
Urspringlich wurde die Messmethale dafiir von Siegbahn entwickelt und als Elec-
tron Spectrosopy for Chemi@l Analysis (ESCA) bezeitinet. Da jedesElemert einen
einzigartigen Satz von Bindungsenergierbesitzt, kann aus einem XPS-Spektrum rein
qualitativ dessenAnwesenheittiberprift werden.

Um eine quartitativ e Aussagelber die Konzerration einesElemenes in einer Pro-
be tre en zu koénnen, missendie Intensitdten der Peaks (=P eak achen) unter Be-
riicksichtigung ihrer spezi schen Nachweisemp ndlichkeit® miteinander verglichenwer-
den. Die Intensitat einesPeaksist von untersdiedlichen elemertspezi schenaber auch
Spektrometer-Eigenshaften abhangig.Fir Messungermmit einem Spektrometer unver-
anderlicher Geometriegilt in guter Naherung, dassdie Intensitat | einesPeaksdurch
die Anzahl n der Atome einesElemertes pro Volumenund dessematomarer Nachweis-
emp ndlichkeit S gegelenist [38,39]:

| = n¢S: (2.4)
Der Vergleith zweier PeakseinesElemertes A in einemElement B liefert dann:

[A=Sa
= 2.5
lg=S ( )

3‘3
W (>

Die atomare Konzerration C, des Elemerts A in B wird durch Erweiterung von

Gleichung (2.5) gegelen:
Na

CA = m (26)
Allgemein gilt:
n 1,=S
Ci,= P =p- 2.7
n; (1i=S) @7)

Die so ermittelten Ergebnissehaben eine Genauigleit von etwa 10% [38]. Fir eine
genauereAnalyse miussendie Spektrometer-Eigensbaften beridsichtigt werden.

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

Unter der ferromagnetisten Resonanzverstelt man die Resonanzabsorptiorelektro-
magnetister Strahlung durch das Spinsystemeinesferromagnetisbien Materials. Mit
ihr lassensich magnetisdie Groyenwie z. B. Anisotropie und Sattigungsmagnetisierung,
einesFerromagneterbestimmen.Abbildung 2.16illustriert dasPrinzip: Die Magnetisie-
rung M einerdinnenferromagnetisten Scicht wird durch ein externesmagnetisties
Feld B in desserRichtung xiert. Wird das Systemdurch WedselfelderB\, angereqgt,
so préazediert die Magnetisierungum die Richtung desexternenFeldesB.

BNA

[110]
\4

[110]

Abbildung 2.16: Geometrishe Verhéltnissebei FMR am BeispieleinerdiinnenEisensaicht.
Die Magnetisierung M wird durch das statische &uyere Feld einesMagneten B in eine be-
stimmte Richtung gezwungen(hier: [110] = harte Achse). Das hochfrequerte magnetisthe
Wedselfeld By wirkt senkredit zu B und regt M zur Prazessionan.

Messaufbau

Das hochfrequerte Magnetfeld zur Anregung der Probenmagnetisierungwird durch
einen Netzwerkanalysator erzeugt und in einen Zylinderresonator eingeloppelt. Fur
die Messungwird ein etwa 2 £ 2 mm? groyesStiick der 10£ 10 mm? groyen Probe
auf einen Stab geklebt und seitlich durch einekleine O n ung in den Resonatoreinge-
fuhrt (sieheAbbildung 2.17). Nach Abstimmen der Hg;;-Mode desResonatorsauf die
Anregungsfrequenzdurch Verandernder Resonatorlangewird die Re ektion der elek-
tromagnetishen Strahlung als Funktion des angelegtenMagnetfeldesaufgezeibinet.
Ein Sdrittmotor dreht die Probe im Ansdchluss an die Messungum einende nierten
Winkel weiter, bevor eine neueMessungerfolgt.

Im folgendenwird knapp der theoretisde Hintergrund der ferromagnetisten Resonanz
beleuditet. Eine detaillierte Ubersidt zu FMR ist in der Literatur zu nden [41 44].
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Abbildung 2.17: Links: Detailansicht des Zylinderresonators. Uber den beweglichen Reso-
natorbodenwird das Systemauf die eingestrahlte Frequenzabgestimmnt. Das sich ausbildende
magnetisthie Wedselfeld By liegt in axialer Richtung desResonators.Uber die Antenne ge-
langt die elektromagnetistie Strahlung in den Resonator. Sie dient zugleich als Empfanger
fur die re ektierte Leistung, die Uber den Zirkulator (Z, im rechten Bild) ausgeloppelt wird.

Redts: Skizze des FMR-Messplatz. Um mit Lock-in Technik messenzu kénnen wird das
externe Feld des Elektromagneten durch 2 Luftspulen mit einer Frequenzim kHz-Bereich
moduliert.

Die Prazessiorder Magnetisierungum die Gleichgewiditslagedesstatischen Feldesmit
Dampfung wird durch die Land au-Lifshitz -Gleichung besdrieben:

i oldg = (M £ Beg) + R (2.8)

Dabei ist °© das gyromagnetistie Verhaltnis, M die Probenmagnetisierung,B.e das

e ektiv e Feld am Probenort und R ein Dampfungsterm.Durch Lésender Bewegungs-

gleichung lassensidch die Resonanzfelder(bzw. Resonanzfrequenzebei festem Feld)
berednen. B ist de niert als

Bee=MuF; (29)

wodurch die verstiedenenBeitrage (z.B. interne Felder durch Anisotropien oder Aus-
tauscdhkopplung) zum e ektiv en Feld durch die freie Energiedidite F bertdksictigt
werden.F setzt sich dabei ausder Summealler Einzelbeitrdge zusammen:

F= I:Zeemann + I:Formanisotr opie + I:Kristal lanisotr opie + (2-10)

Die Resonanzfrequenaus (2.8) lasst sicdh dann durch zweifacdhes Ableiten der freien
Energiedidite nach den Richtungen der Magnetisierung(gegelen in Polarkoordinaten
K" ) beredinen: q
Hile gy @

- . E2 _
o - M sinp [V | F (2 11)

u
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®ist hier ein dimensionsloseiTerm, der die Dampfung desSystemsbertdksichtigt. Flr
Eisenliegt er in der Groyenordrung 10 3.

Die Winkelabhangiglkit der freien Energie spiegeltsich in der Symmetrie der Reso-
nanzfrequenzpzw. Resonanzfeldewieder. Deshalbkann auswinkelabhangigenFMR-

Messungemualitativ die Starke und Symmetrieder Anisotropien erkannt werden.Zum

Verdeutlichender Winkelabhangigleit der Resonanzfrequensoll hier nur eineeinfacde
Form fUr eine dinne Sdiicht mit kubischer Anisotropie K ; angegelen werden, deren
Magnetisierungdurch die Formanisotropiein der Ebeneliegt. Die Sattigungsmagneti-
sierungM s ist ist dann durch eine e ektiv e Sattigungsmagnetisierung

2KForm
leMS

ME®= Mg (2.12)

zu ersetzen.st die Probe in Sattigung und gilt Beyx ¢ 1 oM E®, lasstsich ein einfader
Zusammenhangzwiscen der Resonanzfrequenz! =°)2 als Funktion des Winkels #,
der zwisden leichter Achseund externem Magnetfeld gemessenvird, angeten:

noT, H 1

i YuloME® Bey + Ke cog4#) (2.13)

o 0Vls ext M§® .
Fur # = 0* (leichte Achseparallel zum externenMagnetfeld) ist dieserAusdrudk maxi-
mal, in einerharten Achse# = 45" ist die Resonanzfrequenminimal. Zwischenleichter
und harter Achseoszilliert (! =°)2 gemay(2.13). Der Verlauf der Resonanzfrequenals
Funktion von By flr die zwei Probenwinkel 0* und 45 ist in Abbildung 2.18 darge-
stellt.

Aus der Breite der Resonanzlinidéasstsich bereitsrein qualitativ eine Aussageliber die
Gute der Sdicht tre en. Der Resonanzpakist dabei umsosdmaler, je weniger (ma-
gnetishe) Defekteder Kristall aufweist, da die Probenmagnetisierungdann dem Anre-
gungsfeldungehindert folgen kann. Um die Linienbreiten versdiedenerProben direkt
miteinander vergleidhen zu kdnnen, missensonohl die Scichtdicken Gibereinstimmen
als auch die Anregungsfrequenzind der Proberwinkel 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 hangt von der internen Dampfung ab, der
extrinsische Part wird durch magnetistie Inhomogenitatenverursadit. Aus einer fre-
guenzabhangigenMessungder Linienbreite kdnnen beide Beitrdge voneinander ge-
trennt werden. Der Schnittpunkt mit der Ordinate (Anregungsfrequenz=0 Hz) en-
spricht der intrinsischen Linienbreite des Systems.Aus dem linearen Zusammenhang
zwisden Frequenzund Linienbreite kann aus der SteigungdieserMessungder Damp-
fungsparameter® abgeleserwerden [44].
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Abbildung 2.18: Simulation der Resonanzfrequenzals Funktion des externen Magnetfel-
desflr einen Probenwinkel von 0* und 45°. Bei xem Magnetfeld ist die Resonanzfrequenz
fur 0F groyer als fur 455, In dem verwendeten Versuhsaufbauwird bei unveranderter Anre-
gungsfrequenzdas Resonanzfeldbestimmt. Bei konstanter Frequenzliegt das Resonanzfeld
der leichten Richtung bei kleineren Feldwerten als in schwerer Richtung. Der Kurv enverlauf
bei einem Probenwinkel von 45* bei kleinen Magnetfeldernwird durch die Kristallanisotropie
verursadit. Erst wenn das Anisotropiefeld in schwerer Richtung Uberwundenist, ist die Probe
gesattigt. Die einfache Form aus (2.13) spiegeltsich in dem aufsteigendenZweig wieder.
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2.2.6 Magneto-Optisc her Kerr E ekt: MOKE

Eine Moglichkeit die UmmagnetisierungsprozesseinesMaterials zu charakterisieren,
bietet der Magneto-Optiste Kerr- E ekt: Der Polarisationszustandlinear polarisier-
ten Lichtesist nach Re exion an einer magnetistien Ober &che gegeriiber dem einfal-
lenden Zustand verandert.

In einem mikroskopisden Bild wird die Anderung des Polaristaionszustandesiiber
Spin-Bahn-Kopplung und Austausdaufspaltung erklart [45]. Eine linear polarisierte
Lichtwelle lasst sich als Uberlagerungeiner links und einer rechts zirkular polarisier-
ten Welle darstellen. Im Medium haben beide Wellen untersdiedliche Ausbreitungs-
gesbtwindigekeiten, was zu einer Phasendi erenz [ had Austritt aus dem Medium
fuhrt: das Licht ist elliptisch polarisiert und die Polarisation ist gegertiber der Aus-
gangsmlarisation um Lk gedreh.

In einemeinfadhen Bild kann der MOKE-E ekt als HochfrequenzHall- E ekt inter-
pretiert werden:Das einfallendeLicht regt die Elektronen der Probe zu Schwingungen
parallel zum elektrischen Feldvektor E an. Durch die Sciichtmagnetisierung M wirkt
auf die bewegten Elektronen eine Lorentz -Kraft, wodurch die Elektronen auf eine
elliptische Bahn gezwungernwerden. Der Polarisationszustanddesre ektierten Lichts
nadh Re exion an einer magnetistien Ober &che &ndert sich, z.B. von linear zu ellip-
tisch polarisiertem Licht. Dabei ist die Polarisationsatise (groye Halbachsebei ellipti-
scher Polarisation) gegetfiiber dem einfallendenZustand um einenWinkel px gedreh.
DieseKerr- Drehung wird durch eine IntensitatsanderungdesLichts mit einemPho-
todetektor in einem Polarisator Analysator Aufbau gemesserfsiehe Abbildung 2.20).

Man untersdheidet je nach Orientierung von Einfallsebene und Magnetisierungsrit-
tung der Probe zwisden drei Féllen: dem polaren, dem transversalenund dem longi-

Abbildung 2.19: Geometrie des longitudinalen Kerr- E ekts mit s-polarisiertem Licht.
Nach Re exion an der magnetishen Ober ache ist das Licht elliptisch polarisiert, wobei die
groye Halbachse gegeniiber der Ausgangsplarisation um den Kerr- winkel px gedreh ist.
Die Elliptizitdt 2k ist hier stark Gbertrieben gezeitinet.
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tudinalen Kerr- E ekt. Letzterer wird bei den hier durchgefihrtenMOKE-Messungen
gerutzt 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 aufgespanh wird. Senkrebt dazu schwingt der Vektor E des elektrischen
Feldes.

Beim transversalenKerr- E ekt liegt die Magnetisierungebenfallsin der Scichtebe-
ne, jedoch senkretit zur Einfallsebene.

Um die Probenmagnetisierungsenkretit zur Ober ache zu detektierenwird der polare
Kerr- E ekt gerutzt, bei dem das linear polarisierte Licht anndhrend senkretit auf
die Ober ache gestrahlt wird.

Aus den gemessenehlysteresekuren lassensich die Feldgroyen(K oerzitivfeld, Satti-

gungsfeld,Scaltfelder) sofort ablesenwahrenddie absolute Gréye der Magnetisierung
der Probe nicht direkt zuganglid ist. Der verwendeteVersuhsaufbauist in Abbildung

2.20skizziert. Durch den steilen Licht-Einfallswinkel A von etwa 15* zeigendie gemes-
senenHysteresekuren starke quadratishhe MOKE-E ekte, die die Auswertung der
Sdaltfelder jedoch nicht beein ussen.

MOKE st keine volumensensitie Messmethale wie VSM®- oder SQUIDY-
Magnetometrie. Das Laserlicht dringt nur zu einem gewissenTeil in die Probe ein.
Aufgrund der Absorption nimmt der Anteil der tiefer liegendenSdichten exponen-
tiell mit der Eindringtiefe ab. Zuséatzlich tritt eine Phaserversdiebung bei Re exion
in untersdiedlichen Tiefen auf, die zu einer weiteren Abschwacdung desRe ektierten
Signalsfuhrt. Die Kerr -Amplitude kann n&herungsweiseals komplexe, exponertiell
abfallendeFunktion der Tiefe bestrieben werden [46]:

i 14¥Rz

f(z) = exp(

) (2.14)

Dabeiist z die Tiefe, , die WellenlangedesLichts, und r der komplexeBrechungsindex
desMediums. Der Realteil aus Gleichung (2.14) hat eine Nullstelle bei

Zo = ’:8n; (215)

d.h. bis zu einer (Informations-) Tiefe z, tragt das dartber liegende Material zum
Gesantsignal bei.

Bei demim Versuhsaufbauberutzen Laser (Typ TOLD9231M) (, = 670nm) ergibt
sich fur Eisen(n % 3, [47]) eine Informationstiefe von zo %2 28 nm.

Bei Messungenan Sdichtsystemen,wie sie in dieserArbeit hergestelltwurden, muss
bei der Interpretation der Messkunen beridsidhtigt werden,dassnicht alle Scichten
im gleichen May zum MOKE-Signal beitragen.

Durch numerise Simulation [48] lassensich aus den Hysteresekuren die Kopplungs-
parameter J; und J, ermitteln. Dabei ist es nicht notig den kompletten Verlauf der

9engl.: VSM = Vibrating Sample Magnetometer
0engl.: SQUID= Superconducting QUantum Interference Device
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Ummagnetisierungskure nachzuwvollziehen, der unter Umstandenwegendes quadra-
tischen MOKE-E ekts (Voigt- E ekt) redt kompliziert sein kann. Zur Bestimmung
der Kopplungsstarle gernigt die Auswertung der Sdaltfelder von paralleler und anti-
paralleler Ausrichtung der Scichtmagnetisierung(siehe Abbildung 4.29, Seite 77).

PC |—— ¥ |Probe

PEM
Lock-in Analysator

Polarisator

Laser

Detektor

Abbildung 2.20: Aufbau des MOKE Messplatzes.Polarisator und Analysator stehenin
Auslésdung zueinander, wobei das Licht in s-Polarisation auf die Probe trit. Durch einen
photoelastisdien Modulator (Typ: PEM-90) wird die Phasedesre ektierten Lichts mit einer
Frequenzvon 50 kHz moduliert um Streulichtein Gisse zu minimieren. Die modulierte Inten-
sitat des re ektierten Lichts dient als Messsignalund wird Uber einen Lock-In-Verstarker
ausgelesen.



Kapitel 3

Physikalische E ekte

3.1 Zwischenschicht-Austausc hkopplung

Das Phanomen, dass die Magnetisierung zweier ferromagnetisber Sdichten tber
eine nichtferromagnetistie Sdicht kommunizieren, wird als Zwisdensadicht-
Austaustkopplung (engl.: Interlayer ExchangeCoupling, IEC ) bezeitinet. Als Funk-
tion der sie trennenden nichtferromagnetishien Zwischensdicht ist eine parallele
oder antiparallele Ausrichtung der Scichtmagnetisierung zu beobadten. Eine 90*-
Ausrichtung ist ebenfalls mdglich; sie wird auf eine sthlechte Qualitat der Zwischen-
sdhicht zurtdkgefuhrt [49].

Die Kopplung wird phdnomenologide durch den Ansatz
Eiec = j Jicos(¢A) i J,cod(¢ A) (3.1)

bestrrieben, mit den Kopplungsparantern J,, J,, und dem relativen Winkel zwisden
den Magnetisierungender ferromagnetisben Schichten ¢ A. J; wird auch als bilinearer,
J, als biquadratischer Term bezeidinet. Art und Groye der Kopplung sind durch die
Werte von J; und J, bestimmt: Bei dominantem J; ist das Systemferromagnetist
(antiferromagnetisd) geloppelt, wenn J; positiv (negativ) ist. Dominiert J, und ist
negativ, entspricht eine90* Ausrichtung der MagnetisierungeneinemEnergieminimum
desSystems.

Bemerkensvert ist dasoszillierendeVerhalten der Austausdikopplung bei metallischen,

nichtferromagnetistien Zwischensdichten: Die Ausrichtung der Scichtmagnetisierun-
gen wedhselt zwisthen paralleler und antiparalleler Kon guration mit zunehmender
Zwischensdichtdicke. Der empirische Ansatz wird durch dassogenante Quantentrog-

modell bestatigt [50].

Die Zwisthensdichtkopplung wurde 1986 erstmals von Grinber g et al. an
Eisen/Chrom/Eisen-Sdichten beobattet [51] und spéter von anderen Grup-
pen fur verstiedene Systeme der Art Ferromagnet/nichtferromagnetisties Me-
tall/F erromagnet gefunden. 1992 wurde von antiferromagnetisther Zwischensaicht-

36
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kopplung Gber Eisen/Silizium/Eisen Sdichten mit amorphem[52], 1996mit polykris-
tallinem Silizium berichtet [53]. Da essich bei Silizium um einenHalbleiter handelt, bei
denenman eine wesettlich schwadere Kopplung erwartet, wurde das Kopplungspha-
nomenuber Siliziumsdichten durch Interdi usion mit Eisenerklart, wodurch sich eine
metallische Eisensilizidsticht ausbildet. Das damit verbundeneoszillatoristhe Kopp-
lungswerhalten konnte erst 2001von Gareev et al. [54] nachgewisenwerden.In MBE-
Experimerten, die durch co-verdampfenvon Eisenund Silizium eine Silizidscicht be-
kannter Zusammensetzungrmaoglidhen, wird eine Zunahmeder Kopplungsstérle mit
abnehmendentisengehaltgefunden[1]. In diesenSdichtsystemenexistiert kein oszil-
latorischesVerhalten der Kopplung. Die Kopplungsstarle fallt exponertiell mit zuneh-
menderZwisdhensdichtdicke ab. Das Verhalten der Kopplung erntspricht der theoreti-
sthen Besdireibung von Br uno [50]. Allerdings gibt esbisher keine Erklarung fur die
sehrhohe Kopplungsstarle tber Silizium.

Bei gesputterten Eisen/Silizium Systemenhandelt es sidh meist um polykristalline
Viellagenstichtsysteme[7 13], jedoch existieren audh einige Arb eiten, die Kopplung
an gesputterten Dreilagensbichtsystemendemonsitrieren.

Die einzigeArb eit Uber epitaktisch gesputterte Dreilagensbichtsystemelieferte Chai-
ken et al. auf MgO(001) Substraten,die eineKopplungsstéarke von etwa 1,2 mJ/m 2 [16]
zeigen.Arbeiten Uber epitaktisch gesputterte Eisen/Silizium/Eisen Dreilagensaicht-
systemenauf GaAs-Substratensind bisher nicht in der Literatur zu verzeidinen.

3.2 Magneto widerstand

Als Magnetowiderstand bezeitinet man die Anderung des elektrischen Widerstandes
durch Ein uss einesMagnetfeldes.Man untersdheidet versdiedeneArten von Magne-
towiderstandse ekten, die im folgendenkurz erlautert werden.

3.2.1 Positiver Magneto widerstand

Durch ein Magnetfeld werden die Elektronen im Metall durch die Lorentz kraft
F = ev £ B auf KreisbahnengezwungenDadurch ergibt sich flr die Elektronen eine
geringerefreie Weglangeals ohne Magnetfeld, was zu einer Erh6hung des Widerstan-
desfuhrt [55]. Wahrend der E ekt bei Raumtemperatur klein ist, kann er bei tiefen
Temperaturen und groyen Magnetfelderneinige Prozen betragen[56].

3.2.2 Anisotrop er Magneto widerstand
In ferromagnetisben Metallen ist der elektrische Widerstand vom Winkel zwisden

Strom uss- und Magnetisierungsrititung abh&ngig. Dabei ist der Widerstand bei
paralleler Ausrichtung von Strompfad und Magnetisierung normalerweise gréyer als
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bei senkretiter Ausrichtung. Ursade fir diese Anisotropie des Widerstands ist die
Spin-Bahn Kopplung.

In einem phanomenologideen Ansatz wird die Abhangigkeit des elektrischen Wider-
standsR als Funktion desWinkelsp zwisden Stromrichtung und Magnetisierungdurch

2R, + R 1
R = 5+ (Rei Ro)cos(W)i 3) (3.2)
besdirieben. Fir dinne Sdichten gilt der Ausdrudk
R, + R 1
R = =5+ (Rai Ro)CoSM i ) (33)

in dem nur zwei Dimensionenberidsidtigt sind. Dieseeinfate Besdireibung gilt flr

polykristalline Proben ohne Stromverteilungse ekte und in einkristallinen Systemen
nur dann, wennder Strom ertlang einerausgezeienetenKristall-Symmetrieachseliegt.

Weidht der Strompfad von einer Kristallachse ab, so ist die Besdireibung des AMR

weitaus komplizierter [57]. Aus dem Verlauf von winkelabhangigenAMR-Messungen
an einkristallinen Filmen lassensich Ricksdlisseauf die im Systemvorkommenden
Anisotropien ziehen[58,59].

Der AMR st ein Volumene ekt. In dicken Permalloy-(Nickel-EisenLegierung) Sdich-
ten ndet man AMR-Werte von einigenProzert bei Raumtemperatur. In dinnenma-
gnetisdhen Filmen ist der E ekt kleiner.

3.2.3 Riesenmagneto widerstand

Der Riesenmagnetwiderstand (engl.: Giant Magneto Resistance GMR) zeigt sich bei
Sdichtsystemen,bei denenferromagnetistie durch nichtferromagnetisdie, metallische
Sdichten getrenrt sind. Der Widerstand hangt nur von der relativen Orientierung der
Magnetisierungder beidenFerromagneterzueinanderab. Zur Erklarung desGMR wer-
den zwei Modelle vorgesblagen: die spinabhangigeStreuung von Elektronen an den
Grenz achen der Ferromagneten(extrinsischer GMR), und die spinabhangigeFermi-
gestiwindigkeiten der Elektronen in einemFerromagneten(intrinsischer GMR) [60].

Die maximale Widerstandsanderung ndet man beim Vergleid der Widerstande in
paralleler (R,) und antiparalleler (Rap) Ausrichtung der Scichtmagnetisierungen.Der
Widerstand R, ist dabei meist geringer als R,p,. Demertsprechend ist das GMR-
Verhaltnis de niert als:
¢R _Ryi Rap
R Ry

(3.4)

In Kobalt-Kupfer-Viellagensdichten werden Widerstandse ekte bei Raumtemperatur
von 100%gefunden.

Bei stark geloppelten Scichtsystemenwird hau g keine Sattigung desWiderstandes
als Funktion desangelegtenrMagnetfeldesgefunden:Der Widerstand sinkt mit steigen-
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demFeld. DieserE ekt wird mit einerzunehmenderOrdnung der Spinsbei steigendem
Magnetfeld in Verbindung gebratt. Die Widerstands&nderungst jedoch sehrgering.

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

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



Kapitel 4

Ergebnisse

4.1 Substratpraparation

Im Rahmender Arbeit werden Gallium-Arsenid (GaAs) und Magnesiumaid (MgO)
mit (001)-Oriertierung als Substrate berutzt, deren Ober &chen durch Lagerung an
Luft mindestensmit einer Oxidschicht von einigen Angstréom Uiberzogensind. Beim
hygroskopisdhhenMgO mussein Wasser Im als zusatzlidhe Versdbimutzung angenommen
werden.

An unbehandeltenSubstraten kbnnenkeine LEED-Re exe gefundenwerden, d.h. die
Verstcimutzungenzeigenkeinekristalline Ordnung und verdedendie darunter liegende
Struktur desEinkristalls. Auf einersolthen Ober &che sollte deshalbkein epitaktisches
Wadhstum madglich sein.

Um ein geordnetesWadistum zu erlangenwerden die Substrate deshalbim allgemei-
nen sorgfaltig vorbehandelt. Dies gestieht entweder chemisd ex situ oder innerhalb
der Prozessemmer mittels Heizenoder Sputtern des Substratesmit ansdlieyendem
AusheilendesKristalls durch Temperzyklen[62 64].

Da bei der berutzten Sputteranlage keine hinreichend hohe Substrattemperatur far
die Desorptionvon Sauersto (590°C), bzw. ein Ausheilenvon Defektenerzielt werden
kann, werden die Substrate durch lonerbesduss mit der Assistquellegereinigt (siehe
Abbildung 2.5, Seite17). Zunadst mussuntersuct werden,wie stark dasVorsputtern
die Kristallordnung der Ober &che beein usst. Sie sollte nach dem Vorsputtern frei
von Oxid sein,jedoch darf die Kristallordnung nicht zerstort oder die Ober ache stark
aufgeraut werden. In einem ersten Test werden zunadst untersdiedlich lange Vor-
sputterzeiten bei niedriger lonenenergiegewahlt, wobei mittels XPS-Messungender
Sauersto gehalt auf der Probenolker ache, bzw. mit LEED der Zustand desKristalls
ermittelt wird. In Abbildung 4.1 sind die Ergebnisseaus den XPS-Messungerfir das
GaAs-Substrat gezeigt. Der Sauersto arteil sinkt bereits nadh 5 SekundenSputtern
auf unter 10% ab und liegt nadh 20 Sekundenbei etwa 1%. Nach 40 Sekundenist
kein Sauersto Peakmehrim XPS-Spektrum zu nden. Nimmt man dasRausden der

40
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Abbildung 4.1: Sauersto gehalt auf der GaAs-Ober &che nach unterschiedliche langer Sput-
terzeit. Bei 40 s konnte kein Sauersto peak mehr nachgewiesenwerden. Der Wert von 0,4%
wurde unter der Annahme abgesbiétzt, dass das Signalrausdien dem Sauersto peak ert-
spricht.

Messungals Signalgroye,erhalt man eine Nachweisgrenzevon 0,4%.

LEED-Bilder kénnennur von der GaAs-Ober ache gewonnenwerden. Bei den isolie-
rendenMgO-Substratenist aufgrund von Au adungse ekten keine Aufnahme maoglich.
Bei GaAs treten LEED-Re exe erstmals nach einer Sputterzeit von 5 Sekundenauf.
Ohne Vorsputtern sowie nach langer Vorsputterzeit von tber 40 Sekundensind keine
Re exe zu sehen.Das heiyt, dassdas Oxid nicht einkristallin, und dassnad 200 s
Sputterzeit die Kristallordnung an der Ober ache zerstért ist. Abbildung 4.2a) zeigt
ein LEED-BIld einer GaAs-Ober dche nadh 15 SekundenSputtern. Die sehr sdharfen
LEED-Spots deuten auf eine gute Kristallstruktur hin, der kurzzeitige Bestuss mit
Argonionen hat keinennegativen Ein uss auf die Kristallordnung des GaAs. Auch 30
mindtiges 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 praparierte GaAs-Ober &che von denenandererArb eiten [62,64 66]in deneneine
Temperatur von etwa 600-C zum DesorbierendesSauersto sverwendetwird bzw. meh-
rere Heiz- und Sputterzyklen zum Vorbereiten des GaAs durchgefiihrt werden. Durch
die hoheTemperatur komnt eszur Rekonstruktion an der Ober &che, die Gallium- und
Arsenatomehaben geriigendEnergie,um einefur die Ober &che energetist giinstige-



42 4. Ergebnisse

Abbildung 4.2: Vergleich der LEED-Bilder nach 15 s vorsputtern mit einer Strahlspannung
Upeam VONn 0,3kV und einemStrahlstrom von 30 mA (a), und 15 svorsputtern mit ansdilieyen-
der Heizphasebei 400-C fur 30 min (b). Weder die Gréye der Spots andert sich, noch treten
Anzeichen einer Uberstruktur auf. Aufnahme bei 107,7¢eV Elektronenenergie.Die Spots des
rechten Bildes wirken wegennicht optimaler LEED-Einstellungen etwas verwasdener.

re Position einzunehmenDer Sputterprozessallein sdeint nicht gernigendEnergiefir
die GaAs-Ober achenatomebereitzustellen,um eine Rekonstruktion zu ermoglichen.

Abbildung 4.3 zeigt zum Vergleid ein LEED-BIld einer GaAs-Ober &che nac Heizen
auf 590:C. Die Form der LEED-Spots ist teilweiseoval und eslassensich zusatzliche
Re exe nden, die auf eine Ober &chenrelonstruktion hindeuten [67].

Abbildung 4.3: LEED-Re exe von GaAs nach einer Stunde tempern bei ca. 600°C, prapa-

riert in der MBE Anlage der Arb eitsgruppe Gr Unber g . Aufnahme bei 1146V Elektronen-
energie.

Da GaAs ein Zweikomponertensystemist bestelt die Mdglichkeit, dasssich wahrend
desVorsputternseineder Komponerten wegengeringererSputterauskeutean der Ober-
ac he anreichert. Obwohl diesfur den Einkristall GaAs nicht sehr wahrsdeinlich ist,
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da die Atome beider Elemerte etwa gleich schwer und gleich stark im Kristallgitter

gebundensind, gibt esin der Literatur Berichte von einer Galliumanhaufung an der
Substratober &che nad lonerbestuss[68]. In anderenArb eiten hingegenwird davon
berichtet, dasskeine Anderung der chemisdien Zusammensetzungn der GaAs Ober-
ac he statt ndet [69].

Um fur den hier gewahlten Praparationsstiritt einen Hinweis auf eine evertuelle An-
derung der Zusammensetzungan der GaAs-Ober ache zu bekommen, werden XPS-
Spektren nach untersdiedlich langenVorsputterzeitenaufgenommenund miteinander
verglichen. In Abbildung 4.4 sind XPS-Spektrum der 3d- und 3p- Peaksvon Gallium
und Arsen nadch verstiedenenSputterzeiten zu sehen.
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Abbildung 4.4: XPS-Spektrum von Ga und As der 3p und 3d Peaks.Zum bessererdirekten
Vergleidh sind die Messdatenauf den Wert des Ga 3d Peaksnormiert. Die Messungan der
unbehandeltenProbe unterscheidet sich deutlich von den Spektren der Vorgesputterten.

Deutlich weicht die Messkunefur dasunbehandelteGaAs-Substratvon denKurvender
vorgesputterten Substrate ab. Diesist auf den groyen Sauersto arnteil beim unbehan-
delten Substrat zurtidkzufiihren. Zwischen den Messkunenvon 5 s bis 200s Sputterzeit
lasst sich kein signi kanter Untersdhied im Verlauf feststellen.Um eine Aussagetber



44 4. Ergebnisse

eine Anderung der Zusammensetzungwisden Ga und As zu tre en werden die ein-
zelnenPeaksunter Berudksichtigung der unterschiedlichen Nachweisemp ndlichkeiten
aus [40] gemayGleichung (2.5) miteinander verglichen. Um die Vertrauenswurdigleit
dieserVergleide zu testenwerdenzunadst die Peakseines Elemertes miteinander ver-
glichen.Da beidePeakseinesElemertes zu gleichen Teilenzum NadchweisdesElemeries
beitragen, sollte der Peakwergleidty den Wert 1 liefern. Fur den Fall desunbehandelten
GaAs-Substratesergibt sich aber:

nGa;3d = 1:28
nGa;3p 1
nAs;3d = 1: 24
nAs;3p ’

Dass die Werte deutlich von 1 abweichen kann mehrere Griinde haben. Am wahr-
scheinlichsten ist, dassdas Spektrometer eine nicht bertidksichtigte, energieabhéngige
Nachweisemp ndlichkeit besitzt. Weiterhin sind die verwendetenNachweisemfpindlid-
keiten der Peaksaus[40] zum einenflr reine Elemerte und nicht fir eine Komposition
geredinet, zum anderenist bei der Beredinung ein senkretiter Einfallswinkel der Strah-
lung zur Probenoker a&che angenommenwahrend im verwendeten Spektrometer ein
Einfallswinkel von 54,7 vorliegt.

Eine zuverlassigeAngabe der absolutenKonzerration von Ga und As ist deshalbnicht
maglich. Jedach kann eine Tendenzangegelen werden: Man ersieht aus Tabelle 4.1,

| | 0s | 55 | 10s| 20s| 40s | 200s |
Gag—g 1,28 1,28| 1,28| 1,29| 1,28 | 1,28

Asg—g 1,24|1,25|1,24| 1,26| 1,25| 1,24

Ga3d 11,14[1,31]1,35]1,32[1,33] 1,31 |

Tabelle 4.1: XPS Peak &chen-Verhaltnisse nach versdiedenenSputterzeiten

dassdas Verhaltnis der Peak &chen sawvohl fur die Ga Peaksals auch fur As Peaks
bei unterschiedlichen Vorsputterzeiten unverandert bleibt. Aus dem Vergleid der 3d-
Peaksbeider Elemerte vor und nach dem Sputtern lasst sich hingegeneine Abnahme
des As-Gehaltesfeststellen: Ohne Sputtern liegt ein Verhaltnis von 1,14, nach 5 s ein
Verhaltnis von 1,31 vor, dassich aud bei langererSputterzeit nicht mehr andert. Die-
sesErgebnisist in Ubereinstimnmung mit [68], wo ebenfalls eine bevorzugtesSputtern
von As und damit eine Zunahmevon Ga an der Substratober &che gefundenwird.

Die in Abbildung 4.1 eingezeibneten Fehlerbalken sind auf das von 1 abweichende
Verhaltnis der Ga- bzw. As-Peakszuriidzufiihren. Je nachdem mit welcthem Peak der
Sauersto -Peak verglichen wird, ergibt sich ein anderer Sauersto gehalt. Fur kleine
Sauersto konzernrationen unter 5% ist der Ein uss dieserDiskrepanzjedoch vernad-
lassigbar.

Sawvohl die Rasterkraftmikroskop-Aufnahmenals audh die Re ektrometrie-Messungen
deuten auf eine Zunahme der Rauigkeit nach Sputtern des GaAs-Substrateshin. Die
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Ober ache desMgO-Substrateshingegenwird durch dasVorsputtern glatter. Der Ver-
lauf der RMS-Rauigkeit ¥&xus (2.2) der Substrate als Funktion der Substratvorsput-
terzeit ist in Abbildung 4.5 aufgefihrt.
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Abbildung 4.5: RMS-Rauigkeit der GaAs- und MgO-Substrate nach unterschiedlich langer
Sputterzeit, ermittelt aus RKM-Messungeneiner Flachevon 1! m £ 1* m.

Aus den Rontgenkleinvinkel-Messungeran GaAs-Substratenerkenrt man zusatzlich
zur Rauigkeitszunahme dassdie Oxidschichten vor und nach dem lonerbestussunter-
schiedlich sind!. Tabelle 4.2 gibt die Parameter wieder, mit denensich die Messdaten
ausAbbildung 4.6 anpasserassen DasunbehandelteSubstrat weist einedickere Oxid-
schicht als die vorgesputterten Substrate auf. Gleichzeitig sind die Rauigkeit und die
Dichte der Oxidschicht im unbehandeltenFall geringerals nach demReinigungsprozess.

Oxiddicke [A] [ Rauigkeit %[A] | Dichte [-%;]
0s 13 2,5 2,0
15s 9 3,2 2,8
200s 9 35 3,8

Tabelle 4.2: Fitparameter zum Anpassender Daten aus Abbildung 4.6.

IRKM und XRR-Messungenwerden ex-situ durchgefiinhrt
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Abbildung 4.6: XRR Messungan GaAs nad unterschiedlich langer Sputterzeit. Zum besse-
ren Vergleich sind die Kurven ertlang der Ordinate um einen Faktor 10 versdoben. Zu jeder
Messungist die vom Simulationsprogramm gefundenebeste Anpassungeingezeitnet.
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4.2 Eisen auf GaAs- und MgO-Substraten

Epitaktisches Wadstum von Eisen auf GaAs(001)-Substratenist moglich, weil die
Gitterk onstarte von bcc-Eisenfast halb so groy ist wie die des GaAs-Kristalls: ar =
2,866A, agans =5,65 A [70]. Die Kristallric htungen beider Gitter stimmen iiberein:

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

die Gitterfehlanpassung betragt etwa 1,5 %. Die Gitterk onstarte von MgO st
aw g0=4,21 A [70]. Eisen wadchst epitaktisch ertlang der [110]-Riditung des MgO-
kristalls auf:

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

d.h. dasEisengitter ist gegeriiber dem MgO-Kristall um 45" gedreH, die Gitterfehlan-
passungliegt bei 3,8%.

Im folgendenKapitel sind die Ein Gsse der Sputterparameter auf das Wachstum von
100A Eisenauf GaAs- bzw. MgO-Substrat dargestellt. Ausgehendvon einemStandard-
Parametersatzwerdendie Parameter Vorsputterzeit des Substrates,Substrattempera-
tur, Beamspanning, Prozess-Gasdruc und Targetwinkel variiert. Eine Ubersidt lie-
fert Tabelle 4.3. Dabei liegt der Sthwerpunkt der Untersuchungenbeim Wadstum auf
GaAs-Substraten.

variiert Vorsputter- | Substrat- Beam- | Target- | Gasdrudk
zeit temperatur | spanrung | winkel
Vorsputter-
zeit: £ 300C | 0,75kv | 50° | 10 mbar
0...200s
Substrat-
temp eratur: 15s £ 0,75kV 50 10 3 mbar
25°C...300°C
Beam-
spannung: 15s 300:C £ 50 10 4 mbar
0,30kV... 1,30kV

Tabelle 4.3: Ubersidt tiber die variierten (erste Spalte) und die dabei konstart gehaltenen
Sputterparameter.

Um den Ein uss desGasdruds bei der Deposition zu untersuchen wurden Sdiichten
sovohl bei 1; 8£ 10 2 mbar als auch bei 3; 0£ 10 4 mbar hergestellt.

Der standardmayig auf 50* eingestellte Targetwinkel wurde bei Deposition einiger
Sdichten auf 25" gestellt um den Ein uss von an der Targetober &che re ektierten
Argonionen zu klaren.
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Die Besdleunigungsspanang U, wird ensprechend den Gibrigen Parametern derart
verandert, dassder Bestleunigungsstroml ;.. wenigerals 1 mA betragt. Der Beam-
strom | peam ist wahrend der Deposition konstart bei (148 1) mA. Die Sputterrate ist
0,3 Als.

Die Sdhichtdickewird mit einemSdwingquartzmonitor Uberprift, der zuvor fur die ver-
schiedenenSputterparametermit XRR-Mesuungenan Eisensaichten kalibriert wurde.
Auf eineAbdedkung der Schichten wird verzichtet, da ausden XRR-Messungerhervor-
geht, dassdie Oxidation der Ober dche je nach Schichtqualitat etwa 10-20A betragt.

4.2.1 Sputtergasdruc k

Ein erhdher Gasdrudk bei der Bestichtung reduziert sovohl die Energieder Argonio-
nen als auch die der gesputtertenTargetatome,da die mittlere freie Weglangegeringer
wird. Bei gegelenemAbstand zwisden Target und Substrat von ca. 15 cm, erreidhen
die Teilchenbei einemGasdrudk von 1£ 10 4 mbar dasSubstrat ohneStoyemit anderen
Partikeln. Ist der Druck eine Groyenordrung héher, reduziert sich die freie Weglange
auf 5 cm, weshalbdie Teilchen mehrmalsmiteinander stoyenund Energieverlieren.
Hohe Partik elenergiesorgt einerseitsfur einegroye Ober achenmobilitat. Andererseits
tre en die Teilchen mit hoher kinetischer Energie auf die Ober &che des Films und
kdnnensofur eine Aufrauung der Schicht sorgen.Dies konnte an polykristallinen Alu-
miniumsdichten gezeigtund soll im folgendenfir epitaktische Eisen Ime Uberprift
werden[28].

Dazu werden Eisenséichten bei Standardbedingungenbzw. bei 3;0£ 10 4 mbar her-
gestellt. LEED-Re exe (beispielhaftin Abbildung 4.8, Seite50) zeigen,dassbei beiden
Gasdriudken epitaktischesWadstum erfolgt. Aus RKM- und XRR-Messungerkann der
Ein uss des Gasdrudks auf die Sdichtrauigkeit ermittelt werden. Es zeigt sich, dass
bei einemStandard-Drudk von 10 2 mbar die Schichten glatter wachsen.In Abbildung
4.7 erkenrt man diesdurch dassdnellere Abklingen der Intensitat und dasFehlender
Ostzillationen im Fall der bei 10' 4 mbar hergestelltenProbe. RKM-Aufnahmen einer
1t m£ 1t m groyen Flache liefern eine RMS-Rauigkeit von 5,9A bei 1;8 £ 10' 3 mbar
und 9,7A bei 3;0£ 10 * mbar.

4.2.2 Variation der Vorsputterzeit

LEED-Bilder bestéatigen das epitaktische Wadhstum nad allen gewdhlten Substrat-
Vorsputterzeiten auf beiden Substrattypen, d.h. sovohl nach 200 s lonerbesdwuss als
auch bei unbehandeltenSubstraten, bei denendas Substrat allein keine LEED-Re exe
zeigt (Abbildung 4.8 auf Seite 50).

DassepitaktischesWadstum auf unbehandeltenSubstratenmdglich ist, wurde bisher
noch nicht in der Literatur diskutiert. Alle mir bekannten Ver6 entlichungenberichten
von sorgfaltiger Substartpraparation durch Heizen,durch Heiz-und Sputterzyklen oder



4.2 Eisenauf GaAs- und MgO-Substraten 49

10° N T T T T T T T T T T T

100k S | ——1,8x10° mbar
o\ : : : : - | ——3,0x10" mbar

intensity [a.u.]

incident angle 0 [deg]

Abbildung 4.7: XRR Messungan Eisensdichten, hergestellt bei 10' 3 bzw. 10 4 mbar. Die
Ubrigen Sputterparameter sind: Upeam = 0; 75kV, T = 225°C, Targetwinkel = 50*.

durch chemiste Prozessdaritte, die das Oxid auf der GaAs-, bzw. MgO-Ober &che
entfernen und so epitaktisches Wadhstum erst ermdglidhen. Der Grund fir das Ge-
lingen der Sputterepitaxie bei oxidierten Substratenist nicht geklart. Ein moglicher
Erklarungsansatzist, dassam Target re ektierte Argonionen mit hohen Energienauf
das Substrat gelangen(sieheKapitel 4.2.4, Seite 60) und dort den Wadhstumsprozess
positiv beein ussen,indem sie die Ober &chenmobilitat der Eisenatomeerhéhenoder
dasOxid (teilweise)entfernen, d.h. Locher in dasOxid scieyen.Eine weitere Mdglich-
keit ist, dassdas Oxid selbstkeine gestilosseneSdicht darstellt, sonderndassbereits
Ldcher existieren, die esden mobilen Eisenatomenermoglidhen, geméaydes Substrat-
kristalls aufzuvadhsen.

Magnetisc he Eigenschaften

Um die Koerzitivfeldstarken Hc zu messen,werden zunahst MOKE-Messungenin
beidenleichten Achsender Proben durchgefiihrt. Dabei ist au allig, dassder Groyteil
der Proben zwei unterschiedliche leichte Achsenhat: in einerder beidenAchsenerfolgt
der Ummagnetisierungsprozess einemeinzigenSdritt, in der anderenleichten Achse
bildet sich eine Stufe aus, wie in Abbildung 4.9 beispielhaftfur zwei Proben gezeigt.
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Abbildung 4.8: LEED Aufnahmen von 100A Fe auf GaAs (oben, bei 107 &/ ) und MgO
(unten, bei 110 &V). Die Bilder links zeigenden Fall ohne Vorsputtern, rechts nach einer
Sputterzeit von 15 Sekunden.
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Abbildung 4.9: MOKE Messungenin beiden leichten Achsenvon 100A Fe auf GaAs ohne
Vorsputtern (Teilbilder a) und b)) und nach 200 s Vorsputtern (Teilbilder ¢) und d)). Durch
eine langere Substrat-Vorsputterzeit wird die Hysteresekune breiter und der kleine Versatz
beim Ummagnetisierenin b) wird groyer (siehed)).

Die beidenleichten Achsensind alsonicht gleichwertig, sondernesexistiert eineleich-
te leichte Achseund eine schwee leichte Achse. Dasssich die Stufe in halber Hohe
zwisthen den Sattigungsmagnetisierungete ndet, ist ein Zeichen daftr, dassdie Ma-
gnetisierungder Probe senkretit zur gemesseneieichten Achseliegt. Es gibt damit
keineMagnetisierungskbmponerte in Feldrichtung, dasMOKE-Signal ist fur 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 i Hc.1) liefert keine zuséatzlidhe Information: Sie folgt dem Trend der
Koerzitivfelder und wird deshalbnicht weiter bertidksichtigt.

Abbildung 4.10 (links) zeigt die Abhangigkeit der Koerzitivfeldstarke 100A dicker Ei-
sensbichten auf GaAsund MgO von der Substrat-Vorsputterzeitts. Der Kurvenverlauf
ist fir beide Substrattypen &hnlich: Die Hysteresesdglaufen werden mit zunehmender
Sputterzeit breiter. Die Eisenstichten auf MgO besitzenein geringeredH ¢ als die ver-
gleichbaren Sdichten auf GaAs. Bemerkensvert ist aber vor allem, dassdie Sdichten
auf ungesputterten, oxidierten Substratendie kleinsten Werte fur Hc liefern. Dies ist
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darauf zuriickzufuhren, dassdie Oxidschicht ein Durchmischen von GaAs und Eisen
an der Grenz ache verhindert, waszu VerspanmungendesEisen Ims fuhrt. Solde Ver-
spanrungen kénnen tiber den magnetcelastisdien E ekt [71] Hc vergroyernund eine
uniaxiale Anisotropie verursaten, die die Sattigungsmagetisierung und Kristallaniso-
tropien reduziert.
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Abbildung  4.10: Koerzitivfelstarke (links) und FMR-Linienbreite (rechts) 100A dicker
EisenIme als Funktion der Substrat-Vorsputterzeit. Sputterparameter. Ug = 0;75 kV,
p= 1;8£ 10 ° mbar, T = 300:C.
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Abbildung 4.11: Bestimmung der Peak-to-Peak FMR-Linien breite.

Aus den Messungerder ferromagnetisben Resonanzei einer Frequenzvon 8,962GHz
werdenzunadst die Linienbreiten ¢ B (Peak-to-Peak Breite) der Resonanzkuren er-
mittelt (sieheAbbildung 4.11).Die Probe wird dabeivon Hand derart justiert, dasseine
magnetist harte Achseparallel zum angelegtenFeld ausgerititet ist. Diesist mit einer
Genauigleit von etwa § 5* moglich. Der Kurvenverlauf der FMR-Linienbreite ¢ B in
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Abbildung 4.10(rechts) zeigt tendenziellden gleichen Verlauf wie H¢: langesVorsput-
tern beeirtrachtigt die magnetistien Eigenstaften. Dassdie Linienbreite nach einer
Vorsputterzeit von 15 s die schmalste Linienbreite liefert, kann nicht erklart werden.
Der untersdiedliche Kurververlauf von Hc und ¢ B mag im Untersciied der Mess-
methoden begrindetliegen: Wahrend die Probenmagnetisierungoei FMR-Messungen
nur um die Feldrichtung prazidiert, wird sie bei MOKE-Messungenvollstandig ge-
dreht. Rauigkeit und andereStérungensorgenbei Ummagnetisierungsprozessetafr,
dasssich Domanerwande nicht ungehindert durch die Scicht bewegenkdnnen. Dies
beein usst sicher das Ergebnisder MOKE-Messung, die somit auf die globale Magne-
tisierung und Doméanemwanddynamik emp ndlich ist. FMR-Messungensind hingegen
eherauf die lokale Stérung der Magnetisierungin der Nahe desDefektessensitiv. Die
guartitativ e Auswertung der winkelabhéngigenFMR-Messungbestéatigt die Tendenz
der MOKE-Messungen,wie in Abschnitt 4.2.7 gezeigtist.

Beispieleflur die Linienbreiten ¢ B sehr guter Eisenstichten sind in [44] zu nden.
Dort wurden Eisen Ime auf GaAs/Ag(001) charakterisiert, die am Forsdungszetrum
Jilich in der Arbeitsgruppe Gr Unber g mittels MBE hergestelltwurden. Die Lini-
erbreite der 100A dicken Proben betragt (3,38 0,1) mT bei einer Anregungsfrequenz
von ca. 9,0 GHz. Im Fall von GaAs-SubstratenzeigenEisenstichten sovohl auf unbe-
handelten als auch auf kurz vorgesputterten Substraten vergleidbar gute Werte. Die
Linienbreite bei Scaichten auf MgO-Substratenist mit 2,5mT wesetlich geringer.

Strukturelle  Eigenschaften

Ursade fur die Zunahmevon Hc und ¢ B mit der Substratsputterzeitist die in Ka-
pitel 4.1 besdriebeneAufrauung der Substratober ache durch den lonerbesduss:Bei
einerrauen Ober &che gibt eseine groyereAnzahl magnetistier Inhomogenitéten, so-
genanre Pinningzentren, an denendie Magnetisierungfestgehaltenwird.

Auf den RKM-Bildern (Abbildung 4.12a-c)lasst sich deutlich die Aufrauung der Ei-

sensbichten bei langererVorsputterzeit erkennen.Ohne Vorsputtern (a) liegt einegut

gesblosseneeisensabicht vor, auf der wenig Struktur zu erkennenist. Mit zunehmender
Vorsputterzeit zeigensicdh mehr Details in der Topographie:Der Film weist Locher auf

und wadst zunehmendin Form von kleinen Kuigelchen (c). Das RKM Bild bei 200s

Vorsputterzeit erinnert an das Wadhstum von polykristallinen, gesputtertenSaichten.

Alle Sdichten zeigenjedoch LEED-Beugungsbilder.Den Verlauf der RMS-Rauigkeit

als Funktion der Vorsputterzeit verdeutlicht Abbildung (d).

In Rontgenre ektometrie-Aufnahmen madit sich die Zunahme der Rauigkeit durch
ein schnellesAbklingen der Oszillationen und die geringerelntensitat des Signalsbei
gleilem Winkel bemerkbar (siehe Abbildung 4.13).

In Kapitel 4.1 konnte aus den RKM-und XRR-Messungendes Substrates keine
deutliche Anderung der Rauigkeit zwisden 15 s und 200's Vorsputterzeit festgestellt
werden. Dies liegt vermutlich daran, dass nicht die frisch praparierte Ober ache,
sondernein Oxid an der Ober &che gemesserwird, da die Proben fir den Transport
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Abbildung 4.12: RKM Bilder von 100 A Fe auf GaAs a) ohne, b) nach 15 s, und ¢) nach
200 s Vorsputtern. Ohne Vorsputtern ist ein gut gestilossenerglatter Film zu sehen,der
mit zunehmenderSputterzeit rauer wird. Abbildung d) zeigt die RMS-Werte als Funktion
der Vorsputterzeit. Zu beaditen sind die unterschiedlichen Hohenslalen. Sputterparameter:
Ugeam = 0;75kV, p= 1,8£ 10' 2 mbar, T = 225C.
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Abbildung 4.13:  Rontgenkleinwinkelbeugungsbilder
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verschiedene Substrat-

Vorsputterzeiten. Ohne Substratbehandlung sind Oszillationen im Signal bis zu einem
Einfallswinkel von etwa 3,5° zu nden. Mit zunehmenderVorsputterzeit versciwinden die
Oszillationen bereits bei kleineren Winkeln, wobei auch die Intensitat bei gleichem Winkel
um mindestenseine Groyenordrung geringerals im Fall ohneVorsputtern. Sputterparameter:

Ugeam = 0;75kV, p= 1;8£ 10 3 mbar, T = 225C.
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aus der Prozesskmmer zu den jeweiligen MessapparaturenRKM und XRR an
Luft gebradit werden. Vermutlich lassensich durch die Oxidation keine feineren
Unterschiede zwischen 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
des Wadhstums mit zunehmenderSubstrattemperatur berichtet worden [72,73]. Aus-

wertung von RHEED? und STM?® Messungerzeigen,dassab 250:C deutlich glattere

Sdichten ertstehen. Als Grund wird die Uberwindung der Ehrlich-Schw  oebel -

Barriere angefihrt. Die Erh6hung der Substrattemperatur fihrt zur Erhéhung der

Ober achenmobilitat der adsorbierten Eisenatome. Wird diese groy gerug, kbnnen
Stufenkanten tberwundenwerden das Systemwedselt vom Insel- zum lagernweisen
Waadhstum womit eine Reduktion der Scichtrauigkeit einhergelt.

Bernstein et al. [74] zeigte anhand von Réntgenbeugungs-Messungean gespultter-
ten Eisensbichten* auf GaAs(001), dassdie Texturierung der Eisen Ime senkrett
zur Ober ache mit zunehmenderTemperatur besserwird. Fur 100°C wird von haupt-
sadlich zufallig orientiertem Wacdhstum berichtet. Bei 300°C wird aus dem Fehlen
des(110)-, dafir stark ausgepragten200)-Eisenpaksgestilossen,dassdies die beste
Temperatur fir hochgradig oriertiertes Wadstum der Eisensaicht ist.

Wie in Kapitel 2.1.5 auf Seite 20 besdtrieben, ist die Temperatur wahrend des Be-
schichtungsprozessesur ungefahr bekannt. Der Fehler liegt im Bereich von § 10°C.
Diese Genauigleit reicht aus um tendenzielleAussagenzu maden. Auf beiden Sub-
strattypen werden Scichten bei 25, 40, 70, 145,225°C hergestellt,auf GaAs zusatzlich
bei héherenTemperaturen von 275und 300-C.

Magnetisc he Eigenschaften

Bei Substrat-Temperaturen von 25°C (Raumtemperatur) und im Fall von GaAs-
Substraten Giber 225'C kdnnenkeine LEED-Spots gefundenwerden, d.h. esliegt kein
epitaktischesWadstum vor. Die MOKE-Messungenliefern in Ubereinstimmung damit
keinesthmalenredteckigen Hysteresesileifen, wie sieaus Abbildung 4.9, Seite51 be-
kannt sind. Stattdessenzeigensic die fur polykristallines Eisentypischen s-formigen
Kurven(sieheAbbildung 4.14). Der Grund flr polykristallines Wadstum bei Tempe-
raturen von 275'C und 300-C ist einestarke Di usion von Ga und As in dengesanten
Eisen Im, wie aus XPS-Messungeran diesenSdichten zu sehenist (Abbildung 4.14,
redits). Zuséatzlich zu den Eisen-Reakssind Ga- und As-Peaksklar erkenrbar. Da XPS

2Beugung hochenergetistier Elektronen, engl.((Re ection High Energy Electron Dir action)
3Raster-Tunnelmikroskop, engl.: (Scanning Tunneling Micr os®mpe)
4Schichtdicken > 3000A
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Abbildung 4.14: Links: Hystereseshlaufe einespolykristallinen Eisen Ims, wie sie fir Sub-
strattemp eraturen von 25, 275und 300°C auf GaAs gefundenwurden. Redts: XPS Messung
mit Al-K ® Strahlung (1486,6 /) an 100A Eisen auf GaAs, hergestellt bei 300°C. Auyer
den markanten 2p Linien und den wesettlich breiteren Auger- PeaksdesEisen kann Galli-
um und Arsen nachgewiesenwerden. Da die Messmethale ober &chensensitivist, muss das
Substratmaterial stark in den Eisen Im di undiert sein.

eine ober &chensensitie Messmethale ist, |asst sich der Nachweis des Substratmate-
rials nur durch eine starke Durchmischung bis hin zur Ober &che erklaren. Fur die
Eisen Ime, die bei Substrattemperaturen < 225 C aufgesputtert wurden, lasst sich
kein Substratmaterial nachweisen.

Abbildung 4.15zeigt den Verlauf der Koerzitivfelder und FMR-Linienbreiten als Funk-
tion der Substrattemperatur. Um Details im Kurververlauf erkennenzu kénnen, sind
die Werte der polykristallinen Eisenstichten, die mit etwa 20 mT eine Gréyenordrung
breiter als die der Einkristallinen sind, nicht eingezeibnet.

EpitaktischesWadstum direkt auf dem GaAs und MgO-Substrat ndet erst ab einer
Temperatur von 40°C statt. Die Ursade hierfir ist bisher nicht geklart, da die Er-
héhung der Temperatur verglichen mit der Temperatur der gesputterten Teilchen von
etwa 10 eV (1eV = 11605K)° vernadlassigbarklein ist.

Im Fall von GaAs-Substratenhangt Hc stark von der Substrattemperatur ab (Abbil-
dung 4.15). Die Koerzitivfelder der tiber 145°C deponierten Scichten sind mehr als
doppelt so groy wie die der bei niedriger Substrattemperatur hergestellten.Bei MgO
hingegenvariiert die Breite der Hysteresedlaufen kaum.

Ahnlich zeigt sich das Verhalten auch bei den FMR-Linienbreiten in Abbildung 4.15:
Man ndet einestarke Variation bei Eisenauf GaAs, jedoch kaum Veranderungerbei
Sdaiichten auf MgO-Substraten.Der Verlauf der Kurven unterscheidet sich jedoch qua-
litativ. Aus den Hc-Werten desEisensauf GaAs lasst sich eine Verstletterung der
Sdichtqualitat mit zunehmendeTemperatur folgern,wasin Ubereinstimnung mit der
Tendenzzum polykristallinen Wadstum der Scichten durch Di usion Uber 225°C ist.

SkB Taook Y4 1/40 &
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Aus den FMR-Linienbreiten hingegeninterpretiert man nach einer Versdledterung
der Sdichtqualitat bis 145°C eine Verbesserungbei 225 C. DiesesVerhalten spricht
fur denim BeginndesKapitels zitierten Fall, dassdurch die erhdéhte Ober &chenmobi-
litat das Scichtwachstum positiv beein usst wird. Dassdiesbei niedrigerenSubstrat-
temperaturen als in [72] der Fall ist kann durch die Sputterdeposition und der damit
verbundenenhdherenPartik elenergiegereditfertigt werden.

Die Ergebnissestehenim Widerspruch zu denenvon Bernstein et al. [74], wo von
nicht texturierten Eisen Imen bei 100°C und einer Verbesserungler Orientierung mit
zunehmenderTemperatur bis 300-C berichtet wird.
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Abbildung 4.15: Koerzitivfelstarke (links) und FMR-Linienbreiten (rechts) als Funktion
der Substrattemperatur. Bei Raumtemperatur (25 C) ist kein epitaktisches Wachstum auf
GaAs bzw. MgO zu nden. Wird hingegenauf das Substrat bei 225°C ein epitakitischer diin-
ner Eisen Im (Keimschicht, engl.:Seedlayer) von 20A aufgebradit, wachst nach Abkiihlen auf
Raumtemperatur das Eisen weiterhin epitaktisch auf. Die Koerzitivfelder der Eisensaich-
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: Ugeam = 0; 75 kV,
p=1,8£ 10 3 mbar, ts = 15s

Die Koerzitivfelder der auf MgO gewadisenenEisenstichten zeigenkeinenbesonderen
Trend bei Variation der Temperatur. Die Werte fir Hc streuenmit geringer Abwei-

chung um 0,75mT. Bei den Linienbreiten der FMR-Messungzeigt sich ein ahnlicher

Kurververlauf wie bei den Proben auf GaAs: Bei geringen Temperaturen von 40*C

und hohen Temperaturen von 225C sind die Linienbreiten am geringsten. Eine In-

terdi usion von MgO in die Eisensticht kann ausgesklossenwerden, da essich um

einenionischen Kristall handelt. Im Gegensatzzum kovalert gebundenenGaAs ist die

Bindung der Atome im MgO-KTristall groyer.

Die Mindesttemperatur von 40°C kann nicht durch Anderung der Sputterbedingungen
erniedrigt werden.Versude, die Ober achenmobilitdt der ankommendenTargetatome
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durch gleichzeitigen Betrieb von Sputter- und Assistquellé zu erhéhenund damit epi-
taktischesWadstum bei Raumtemperatur zu ermoglidien zeigenebensowenig Erfolg
wie eine Verringerungdes Sputtergasdruds auf 3;0£ 10 4 mbar.
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Abbildung 4.16: XRR-Messungenan Eisensdichten, die bei den im Diagramm angege-
benen Temperaturen hergestellt wurden. Deutlich ist eine Zunahme der Rauigkeit und/o der
Zunahmeder Di usion ander Grenz ache zum Substrat mit hohererTemperatur zu erkennen.

Epitaktisc hes Wachstum bei Raum temp eratur

Wird auf das Substrat zunadist eine diinne Eisen-Keimsaicht (hier: 20A) epitaktisch
bei erhdhter Temperatur deponiert, ndet nach Abkihlen auf Raumtemperatur epi-
taktischesWadstum von Eisen auf Eisenstatt. Dies belegensovohl LEED-Bilder als
aud die sdhimalen Hysteresekuren und FMR-Linienbreiten. Die Werte fir Hc und
¢ B der sodeponierten Scichten sind in Abbildung 4.15bei T = 25°C eingetragen.

Um zu klaren, ob die geringe Temperatur allein fur das epitaktische Wadhstum bei
40°C verartwortlich ist, wurden mit einer MBE-Anlage 100 A dicke Eisenstichten
auf unbehandeltemGaAs bei 50°C, bzw. 100-:C hergestellt. LEED-Aufnahmen zeigen

6Es wurden Beamspanmngen von 50 V bzw. 100V benutzt um ein Absputtern der deponierten
Eisensdicht zu verhindern (vgl. Abbildung 2.5, Seite 17 und Abbildung 2.7, Seite 19).
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wedernacd Deposition, noch nad einstiindigemTempern desEisen Ims bei 300°C Re-
exe. Darausist ersiditlich, dassdie Temperatur nicht allein fir die Sputterepitaxie bei
40*C Substrattemperatur verartwortlich ist. Savohl die hohereEnergieder gesputter-
ten Teilchen, alsaudh ein zusatzlidher Energieeirtrag durch die an der Targetober &che
re ektierten lonensind maygeblidy am Wadstum beteiligt (sieheAbscnitt 4.2.4,Seite
60).

Abbildung 4.17: RKM-Aufnahme von 100 A 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 beaditen sind die unterschiedlichen
Hohenslalen.

Zum Vergleid des untersdiedlichen Wadstums von MBE deponierten und ionen-
strahlgesputterten Schichten sind in Abbildung 4.17 zwei RKM-Aufnahmen gezeigt.
Die Ober ache der MBE-deponierten Scicht zeigt viele groye Locher, die bis auf das
Substrat reichen. Der gesputterte Eisen Im zeigt hingegeneine gestilosseneSdicht
von einheitlicher Hohe. Dies lasst sich durch unterschiedliche Ober achenmobilitéten
der Eisenatomebei den Depositions\erfahrenerklaren. Die RMS-Rauigkeit der MBE-
Eisensticht betragt 17,8 A, die der gesputtertenSchicht 2,8 A. Trotz Vorsputtern des
Substrates(und der damit verbundneneRauigkeitszunahme)ist ¥&gu s mit der Rau-
igkeit der bei niedriger Temperatur gesputterten Eisensaiichten auf unbehandeltem
Substrat vergleidbar (¥am s: osec = 2,6A, Absdhnitt 4.2.2, Seite 54).

4.2.4 Einuss des Target-Sputterwink els

Eine mogliche Erklarung fir das Gelingen des epitaktischen Wadstums auf oxidier-
ten, nicht vorgesputtertenSubstratenist die Annahme hochenergetisber Argonionen,
die von der Targetober &che auf das Substrat re ektiert werden. Dass solde lonen
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das Wadstum beein ussen, wird auch von Bernstein et al. und Zhou et al. ge-
zeigt[75,76]. Die lonen kdonnten das Oxid von der Ober ache (teilweise)enfernen und
einekristalline GaAs-Ober ache freilegen.EpitaktischesWatstum ohne Anwesenheit
von hochenergetisben Argonionen sollte dann nicht mdglich sein. Um dies zu tber-
priifen, wird in einem einfachen Versud der Targetwinkel verandert und 100A Eisen
auf GaAs ohne,und nach 15 s Substratvorsputtern deponiert. Abbildung 4.18stellt die
geometrisbien Verhaltnissein der Prozesskmmer dar.

Tatsadlich lassensich bei achem Sputterwinkel und niedriger Temperatur von 40°C
keine epitaktischen Sdichten herstellen. Weder die Eisensticht des unbehandelten,
noch desgesputterten SubstrateszeigenLEED-Re exe, im Gegensatzzu den Ergeb-
nissenunter VerwendungdesStandardwinkels. Dadurch ist gezeigt,dassdie re ektier-

ten lonen die Ober &chenmobilitat der Eisenatomeerhdhen.Siewirkenim Sinneeiner
e ektiv en Temperaturerhdhung des Substrates.

Wird die Eisensbicht unter achem Sputterwinkel bei 70*C aufgesputtert sind sehr
schwache, bei 225*C stark ausgepragteLEED-Spots zu nden (Abbildung 4.19). Da-
bei ndet epitaktisches Wadchstum unabhéngig davon statt, ob das Substrat vorge-
sputtert ist oder eine oxidierte Substratober &che vorliegt, wie aus Abbildung 4.19
hervorgeht. Die LEED-Aufnahme der auf unbehandeltem Substrat gewachsenenEi-

sensbicht (links) zeigt die sdharfsten Spots, die in dieserArbeit auf GaAs gefunden
wurden. Die glatte Ober ache desGaAs-Oxid, verbundenmit der Ober &chenmobilitat

der gesputtertenTargetatomebei dieserTemperatur, ermdglidt gutesWaadstum. Dass

Substrathalter H

lonenquelle

reflektierte
lonen

Targethalter
Rotations- \ Material 1 10cm
achse Material 2

Abbildung 4.18: Unter einem Standardwinkel von ca. 50* (links) trit der lonenstrahl op-
timal auf das Target. Jedoch wird damit auch begunstigt, dassan der Ober ache desTargets
spekular re ektierte lonen auf das Substrat tre en (diinne schwarze Pfeile). Durch Rotation

des Substrathalters wahrend der Deposition wird jeder Punkt des Substratesvon re ektier-

ten lonen getro en. Die Ober &chenmobilitét der deponierten Targetatomewird durch diesen
zusatzlichen Energieeirtrag erhéht. Bei einem ac hen Sputterwinkel von etwa 25* stehenSub-
strat und Target fast parallel zueinander.Diese Geometrie entspricht in etwa der idealen, wie
in Abbildung 2.4, auf Seite 15 gezeigt.Die Anzahl der auf das Substrat re ektierten lonen ist
reduziert. Allerdings trit der lonenstrahl Gber den Rand des Targets hinaus (weiye Pfeile),
was zu Versdhimutzung der wachsendenSdicht fuhrt (Abbildung 4.20).
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die LEED-Re exe derart gut ausgepragtsind, ist auf das Fehlen des Bombardemerns
der Ober &che durch sehr hochenergetisbe Argonionen bei dem achen Targetwin-
kel zuriickzuftihren, die Versetzungenim Kristall verursadhien kénnen. Das Substrat-
vorsputtern fuhrt zu sichtbar sclechterem epitaktischen Wadistum. Es zeidinen sich
zusatzlihhe Re exe um die Hauptspots ab, was auf eine raue, facettierte Ober &che
hindeutet. Diese zusatzlidhen Re exe werdenin keiner LEED-Messungder anderen,
unter einemWinkel von 50* gesputtertenEisenproben beobadtitet. Dort haben die auf
das Substrat re ektierten Sputtergasionendurch Erhéhung der Ober &chenmobilitat
einenpositiven Ein uss auf das epitaktische Wadstum.

Abbildung 4.19: LEED Aufnahmen von 10 nm Eisen auf GaAs, aufgenommenbei einer
Elektronenenergievon 90 V. Sputterparameter: Targetwinkel von 26%, Ts = 225C, p =
1,8£ 10' 3 mbar. Im linken Bild wurde das Substrat nicht, im rechten Bild fir 15 s vorgesput-
tert. Wahrend im unbehandeltenFall scharfe, runde LEED-Spots zu erkennensind, zeichnen
sich um die schwach ausgepragtenSpots im rechten Bild zusatzliche Re exe ab.

Aus diesemExperimert ist ersiditlich, dassdie auf dasSubstrat re ektierten lonendas
epitaktische Wachstum férden, jedoch nicht allein flir die Sputterepitaxie verartwortlich
sind. Epitaktisches Wadhstum auf oxidierten Substratenist bei erhéhiter Temperatur
audh ohne den zusatzlihen Energieeirtrag moglich. DiesesErgebnis unterstitzt die
Vermutung, dassesLdcher im Oxid gibt, die von den mobilen Targetatomenerreidt
werden,und als Keime fir das epitaktische Wadhstum wirken.

Die zusatzlihen Re exe im LEED-Bild nach Vorsputtern desSubstratesweisendarauf
hin, dassdie Ober &chenmobilitat der Targetatomeohnedie zusatzlidhe Energiedurch
die re ektierten lonen zu geringist, um ideale Gitterplatze zu besetzenDie durch das
Vorsputtern induzierte Rauigkeit kann wahrenddesWadstumsnicht geglattet werden.

Bei einem Targetwinkel von 25" ware das Studium der Sputterepitaxie aussalieylich
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als Funktion der Energie der gesputterten Teilchen moéglich. Allerdings fiihrt der am
Target vorbei tre ende lonenstrahl zu einer deutlichen Verunreinigung der Sdicht.
In Abbildung 4.20ist das XPS Spektrum einer Siliziumsdicht, hergestelltauf einem
4 Zoll Siliziumwafer dargestellt. Auyer Eisen, das vermutlich hauptsadlich von der
Prozessemmerwand stammt, wird aud Silber gefunden,das auf zuvor durchgefiihrte
Experimerte mit Silberpu er-Schichten zuridkzufiihrenist (siehe Kapitel 4.2.6). Aus
dem Peakwergleid Si 2s- Fe 2p bzw. Ag 3d lasst sich eine Eisenkonzerration von Cge
= 12%und eine Silberverunreinigungvon cag ¥4 0; 5% emitteln. Wird die Scicht unter
dem Standardsputterwinkel von 50* deponiert, lasst sich kein Silber nachweisen.Die
Eisenlontamination liegt in diesemFall bei cre = 2%. Ihre Ursadeist in Anhang A,
Seite 88 erlautert.
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Abbildung 4.20: XPS Messungan einer Silizium-Sdicht, hergestellt unter einem Sputter-
winkel von 26*. Als Substrat diente ein 4 Zoll Silizium-Wafer, um keine SignaledesEdelstahl-
Probenhalters zu messen(siehe Abbildung 2.9, Seite 21). Die eingesetztenBilder zeigenAus-
schnitte desUbrsichtsspektrums im Bereich der Fe 2p bzw. Ag 3d Peaks,sowie die ermittelten
Flacheninhalte nach Abzug der Basislinien.

4.2.5 Variation der Beamspannung

Im vorigenAbscdnitt konnte gezeigtwerden,dassbei allen bisherdeponierten Schichten
eine Re exion von Argonionenam Target auf das Substrat erfolgt. Dieser Zustand ist
vergleidbar mit demlonenstrahlgestitztenSputtern, d.h. Sputtern unter Verwendung
einer zweiten, auf das Substrat gerichteten lonenkanone (vergl. Abbildung 2.5, Seite
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17). Aus diesemGrund sollte eine Variation der Beamspanning Ugeam €inenEin uss
auf die Deposition haben.

Wie in Kapitel 2.1.5bestrieben andert das Erhohender Beamspanming sovohl Sput-
terrate alsaudh Beamstrom,aber nur wenigan der Energie\erteilung der herausgelosten
Targetatome.Der Beamstromwird fur alle Beamspanmngenkonstart auf 14 mA ge-
halten. Bei hoher Beamspanming erfolgt dies durch Pulsendes Strahls mit 4 kHz, bei
niedrigen Beamspanmingen durch Erhéhen der Besdileunigungsspanang. Die Sput-
terrate liegt bei den gewahlten Parameterséatzerbei 0,3 A/s. Da savohl Rate als auch
Energie der Targetatomebei den vershiedenenBeamspanmingenkonstart bleibt, ist
eine Anderung der magnetisden oder strukturellen Eigenshaften der Eisen Ime auf
die re ektierten Argonionen zurtidkzufihren.

Fur den stabilen Betrieb der Sputterquelle bei Beamspanmngen > 1 kV. muss ein
Gasdrudk von 10 4 mbar gewahlt werden. Deshalbwerdendie folgendenSdichten bei
dem niedrigeren Gasdrudk prapariert, wodurch die Ergebnissenicht direkt mit den
bisherigenvergleidbar sind.
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Abbildung 4.21: Koerzitivfelstarke (links) und FMR-Linien breite (rechts) als Funktion der
Beamspanming. Eine Beamspanmung von 0,75KkV stellt einen optimalen Wert dar. Sputter-
parameter:p = 3;0£ 10 4 mbar, T = 225C, tg = 15s.

Aus Abbildung 4.21ist ersiditlich, dassdie Beamspanmning wie vermutet einen Ein-
uss auf das Wadhstum der Schichten, somit deren magnetistie Eigenstaften, hat.
Die Koerzitivfelder der Eisenstiichten auf GaAs sinken im Bereidh von 0,30 kV bis
1,00kV von 2,5mT auf 2,2mT ab. Bei 1,30kV hingegenist einefast doppelt so brei-
te Hystereskune mit einer Koerzivitat von 3,9 mT zu nden. Die Koerzitivfelder der
auf MgO-SubstratengewachsenenEisenstichten zeigenden gleichen Trend, mit einem
deutlich ausgepragtererk ekt. Bei 0,75kV ist ein minimalesKoerzitivfeld von 0,8 mT
zu nden.

DiesesExperimert zeigt, dassdie re ektierten lonen einen positiven Ein uss auf das
Sdichtwadhstum haben kdnnen.Eine Beamspanming von 0,75kV liefert bezuglid der
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Koerzitivfelder und FMR-Linienbreiten die bestenErgebnisse Bei niedrigerenWerten
von Ugeam ISt die Energieder re ektierten lonensdeinbar zu gering, bei hohenWerten
von Ugeam ZU groy, um das Wadhstum positiv zu untersttitzen. Die Verbreiterung der
Hytereseshlaufen bei hohen Beamspanmingen ist auf eine zunehmendeAnzahl von
Gitterdefekten oder Aufrauung der Sdhicht zurtidkzufiihren. XPS-Messungeran der bei
1,30kV gesputtertenEisensticht auf GaAs zeigenzusatzlidh Spurenvon Gallium und
Arsen, was auf groye Rauigkeit und/o der Durchmischung mit dem Substrat hinweist.

4.2.6 Eisen auf Silberpu er

Der Grund fur dasgute Wadhstum von Eisenauf Silber-Pu erschichten ist zum einen,
dassdie Gitterk onstarten beider Elemerte sehr gut zusammenpassenZum anderen
Uberdedt eine gut gewachseneSilbersaicht ausreidiender Dicke (Y4 15008 [77]) die
Substratrauigkeit und ist auf Terassernvon einigen100nm atomar glatt.

In Anlehnung an eineRezepturaus[77]unter Beriidksichtigung der bishergewonnenen
Ergebnissewird zunadist einediinne Eisen-Keimsabicht von 20A auf GaAs bei 225:C

deponiert. Die Substrattemperatur beim Aufwacdchsender Silbersdicht betragt zunadst

ca. 70°C (etwa erreichte Temperatur nach einer Stunde Abkihlen desSubstrates)und

wird im Verlauf der Deposition auf 225°C gesteigert. Um Gitterdefekte auszuheilen,
werdendie Proben ansdlieyend eine Stunde bei 300-C getempert. Nach Abkiihlen des
Substratesauf Raumtemperatur erfolgt die Deposition von 100A Eisen.

Die bisher unternommenenVersudte einen guten Silberpu er zu wadsen sind noch
nicht gegludt (siehe Abbildung 4.22). Ursade ist eine zu geringe Silbersaichtdicke
durch Fehlkalibrierung des Schwingquartzmonitors und eine noch nicht optimale Sub-
strattemperatur wahrend desWaadstums, bzw. Temperns.

Die RKM-Aufnahmen zeigendeutlich, dassdie Silberpu er wegenzu geringer Dicke
nicht gestlossersind, wasaud an STM-Aufnahmenan MBE-deponierten Eisenstich-
ten gefundenwird [78]. Es zeidinen sich beim Wadhstum zwei Achsenaus, weshalbdie
Locher in der Silbersaicht auf GaAs und die Inseln auf MgO redhteckig sind. Das un-
tere Bild in 4.22zeigt eine Detailansidit einer groyenSilber-Terasseauf MgO-Substrat
mit Kantenlangenvon einigen 100 nm. Der auf dieser Terasseermittelte RMS-Wert
von 3,4 A ist mit dem Wert der direkt auf GaAs oder MgO-Substrat gesputterten
Eisenstichten vergleidbar.

Wie bei den Eisen Imen zuvor stellt MgO ein besseresSubstrat flr das epitaktische

Wacdhstum dar. Die LEED-Bilder der auf MgO gewachsenenSubstrate zeigen sehr

sdharfe Spots (Abbildung 4.22), wahrend die Re exe der auf den GaAs gewadhsenen
Sdichten sehr schwadh sind und eine starke Facettierung zeigen.Um ein geeignetes
Silberpu ersystem herzustellen,sind die Substratparameterzu optimieren.
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Abbildung 4.22: RKM Aufnahmenvon Eisenauf Silberpu erschichten, gewachsenauf GaAs
(obenlinks) und MgO (obenredts, unten links). Zu beaditen sind die unterschiedlichen Gro-
yen der Bildaussdnitte. Das Bild unten rechts zeigt die scharfen LEED-Re exe desSystems
auf MgO.
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4.2.7 Wink elabhangige FMR-Messungen

An einer Auswahl der bisher vorgestellten Proben werden winkelabhangige FMR-
Messungendurchgefihrt, um die Werte fur die kubische Kristall-Anisotropie K, die
uniaxiale Anisotropie K sawie die SattigungsmagnetisierungVl £® zu ermitteln. Aus
Symmetriegrindengeriigt prinzipiell die MessungeinesWinkelbereics von 180°. Aus
jedemEinzelspektrum wird dasResonanzfeldMagnetfeld der Resonanzgak-Position)
bestimmt und als Funktion desWinkels aufgetragen.Durch An tten der Daten unter
VerwendungdesProgrammesMOKESIM [48] konnendie wichtigen Groyen bestimnt
werden.

Zunadst werden die Ergebnisseder Eisenstichten auf GaAs dargestellt. Abbildung
4.23 zeigt das Ergebnis der winkelabhangigenMessungan einer Schicht auf GaAs in
Rohdatenform.Die Winkelabhangigleit desResonanzfeldest deutlich erkenrbar. Wie
in Kapitel 2.2.5,Seite29 diskutiert, ist dasResonanzfeldn harter Achse(45*, 135,...)
groyeralsin leichter Achse.
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Abbildung 4.23: Re ektionskoe zien t S11 als Funktion des Proberwinkels und der Ma-
gnetfeldstéarke von Eisen auf GaAs bei 7,998 GHz. Der Farbton gibt die Signalstérke wieder,
wobei eine dunkle Farbe flr ein starkes Signal steht.

Abbildung 4.24 zeigt die winkelabhangigenFMR-Messungender Proben aus Kapitel
4.2.2,Seite 48, bei denendie Vorsputterzeit desSubstratesvor der Deposition variiert
wurde. Die aus den Einzelspektren ermittelten Resonanzfeldesind als sdwarze Qua-
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Abbildung  4.24: WinkelabhiangigeFMR Messungvon 100A Fe auf GaAs nach Substrat-
Vorsputterzeiten von 0 s (oben), 15 s (Mitte) und 200 s (unten). Der Winkel 0 entspricht

einer [100]-Ridtung, d.h. leichten Achse.
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drate gezeibinet. Die Datenanpassundiefert eine sehrgute Ubereinstimmung mit der
Lage der Datenpunkte, wie aus dem Verlauf der roten Linien zu sehenist. Die gestri-
chelten Linien helfen optisch, um Unterschiede zwisten den beiden leichten Achsen
der kubischen Anisotropie (Proberwinkel = 0*, 90%,...) und den harten Achsen (45*,
135,...) festzustellen.Die Kurvenform andert sich stark mit zunehmenderSubstrat-
Sputterzeit:

DasobereBild zeigtdie Messungan demEisen Im auf unbehandeltem alsooxidiertem
GaAs Substrat. In erster Naherung bertihren alle Maxima und alle Minima der Kur-
ve die gestrichelte Hilfslinie. Das bedeutet, dasshier fast aussalieylich die vierzahlige
Kristallanisotropie zum Signal beitragt, der eine geringe uniaxiale Anisotropie Uber-
lagert ist. In der Literatur wird bei diesenEisen-Saichtdicken eine deutlich starkere
uniaxiale Anisotropie gefunden[63]. Siewird auf eine Verbindungvon Eisenund GaAs
an der Grenz &che zurtuckgefuhrt. Dassdie in der Literatur erwahnte uniaxiale Ani-
sotropie hier fast vollstandig fehlt, bekratftigt die Vermutung, dasshier tatsachlich ein
epitaktischesWadstum auf einemldchrigen Oxid statt ndet. Nur wenigeEisenatome
erreichen durch Lécher die saubere GaAs-Ober ache und bilden dort eine besondere
Verbindung mit den Substrat-Atomen. Dieseflhrt zu einer uniaxialen Grenz achen-
Anisotropie [64]. Die groyte Zahl der Eisenatomekann aufgrund desOxids die saukere
GaAs-Ober ache nicht erreichenund somit nicht zur uniaxialen Anisotropie beitragen,
weshalbsie sehrklein ist.

Kurzzeitiges Substratsputtern induziert in dem nachfolgend abgesbiedenenEisen Im
jedoch eine zusatzlidhe uniaxiale Anisotropie, wie in der mittleren Abbildung zu sehen
ist. lhre leichte Richtung liegt in [-110]und damit in Richtung der magnetis& harten
Achse der Kristallanisotropie desEisen Ims, was aus den unterschiedlichen Amplitu-
dender Maxima und denunverandertenPositionender Minima zu sehenist. Durch die
freigelegteGaAs-Ober acheist esnun moglich, dassdie zur uniaxialen Anisotropie fuh-
rende FeGaAs-\erbindung entstehen kann. Somit zeigt auch eine nicht rekonstruierte
Ober ache eine uniaxiale Anisotropie. Dies bestétigt Folgerungenvon Moosbuhler

et al., wo der Ein uss versdiedenerRekonstruktionen galliumreicher Ober achen un-
tersudit wird [64]. Es wurde gezeigt, dassdie Starke und Richtung der uniaxialen
Anisotropie unabhangigvon der Art der Rekonstruktion gleich groy sind. Daraus wird
gefolgert, dassdie Eisenatomemit der galliumreichen Ober &che immer die gleiche
Grenz achenstruktur bilden, wobei die vorherrshendeRekonstruktion keinenEin uss
hat. Aus den in dieserArbeit durchgefihrten XPS-MessungenAbbildung 4.4, Seite
43) wurde eine ZunahmedesGalliumgehaltesdurch Sputtern desSubstratesermittelt.
Die Starke der hier gefundenenkubischen und uniaxialen Anisotropie ist geringerals
bei anderenArb eiten unter Verwendungder MBE-Deposition [63,65].

Nacdh langem Vorsputtern des Substrates(unteres Bild) zeigenaucdh die Minima eine
Variation der Amplitude. Die grenz &cheninduzierte, uniaxiale Anisotropie ist leicht
gegetiber der [-110]-Ridtung verdreht. Dassdadurch die beiden leichten kubischen
Achseneiniger Proben untersdiedlich sind, wurde bereits bei den MOKE-Messungen
deutlich (sieheAbbildung 4.9, Seite 51). Aus den RKM-Aufnahmen (Abbildung 4.12,
Seite54) konnte einedrastische Zunahmeder Rauigkeit und Ober achenstruktur durch
langesSubstratsputtern erkannt werden. Durch die Rauigkeit wadst der Film wabhr-
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scheinlich verspann auf, wastiber denmagnetcelastishienE ekt [71]zu einerweiteren
uniaxialen Anisotropie fuhrt. Die Summeder Grenz &chen-und Verspanmngsanisoto-
pie liegt nicht mehr in [110]-Richtung. Die reduzierten Werte fur K ; und M £® deuten
ebenfalls auf nicht perfektesKristallw achstum hin. Die Ergebnissefur die Kristalla-
nisotropie K 1, die uniaxiale Anisotropie Ky und die Sattigungsmagnetisierungv £°
aus der Datenanpassungsind in Tabelle 4.4 zusammengefasstWeiterhin ist die in
der FMR-T erminologiegebraudlichen Form K ;=M £® angegelen. In der ersten Spalte
sind die gegeriiber dem Standardsatz veranderten Sputterparameter aufgefiihrt. Die
anfangsaus den Koerzitivfeldern und Linienbreiten gezogenen/ermutungen tber die
Sdichtqualitdt werden hiermit groyteneils bestatigt und quarti zieren das May der
kristallinen Gute. O ensichtlich hat einereduzierte Substrattemperatur von 40*C das
beste epitaktische Wadhstum zur Folge, wie die hohen Werte fur Kristallanisotropie-
konstarte K ; von 38000J/m 3 und SattigungsmagnetisierungVl £° von 1,5% 10° A/m
belegen.

Obwonhl die LEED-Re exe beiverandertemTargetwinkel in Abbildung 4.19auf Seite62
sehrsdimal sind, kann davon allein keine gute Qualitat der Scicht abgeleitetwerden.
Da bei diesem Targetwinkel der wadchstumsurterstitzende Ein uss der re ektierten
Argonionenfehlt, wadhst der Eisen Im nicht von Anfang an hochgradig geordnet.Fur
die ober &chensensitie LEED-Messungbleibt diesverborgen.

Dassdie hochenergetisben lonen durchaus einen positiven Ein uss auf die Kristalli-
nitat haben zeigt sich auch bei dem vergleihsweisehohenWert von K; und M&® des
bei hoher Beamspanming von 1,3 kV gesputtertenEisen Ims.

Die auf MgO-SubstratengewadisenenEisenstichten weisenfast volumenartigeWerte
fur K, und M§® auf, wie aus Tabelle 4.4 anhand dreier Beispielezu sehenist. Bei der
verwendeten Anregungsfrequenzvon ¥4 8 GHz zeigendeshalb die winkelabhangigen
Messungender Eisenstichten auf MgO nur in einemsdmalen Winkelbereidh um die
harten Achsen (45%, 135... ) Resonanzpaks.Es treten zwei Peaksbei gleichem Po-
berwinkel auf, deren Abstand mit dem Winkel variiert. Wird das re ektierte Signal
wie zuvor als Funktion desWinkelsund desangelegtenMagnetfeldsaufgetragen,erge-
ben sich Ovale, die sogenanten Loopings wie Abbildung 4.25zeigt. DiesesPhanomen
kann mit Hilfe von Abbildung 4.26leicht verstandenwerden,wo der Verlauf der Reso-
nanzfrequenzals Funktion desangelegtenMagnetfeldesfir versdiedeneProbenwinkel
gezeigtist. Bei Ausrichtung der Probe mit einerleichten Achsein Richtung desexter-
nen Feldes(Probenwinkel = 0F) ist die Probe fiir alle externenMagnetfeldergesattigt,
d.h. Magnetisierungund externes Magnetfeld sind parallel. Wird die Probe um 45
verdrelt, zeigt eine harte Achsein Richtung desauyerenMagnetfeldes.Die Probe ist
fur kleine Magnetfelder nicht geséttigt. Ohne externesFeld liegt die Magnetisierung
in einer leichten Achseund wird mit zunehmender~eldstarke aus dieserRichtung ge-
zwungen.Entspricht das externe Feld dem Anisotropiefeld, zeigt der Kuvernverlauf ein
Mininmum. Erst ab diesemFeldwert ist die Probe geséttigt. Die Tiefe desMinimums
ist stark vom Probenwinkel abhéngig, wie in Abbildung 4.26 (links) zu sehenist. Bei
einer Anregungsfrequenavon 8 GHz, gibt esdeshalbfiir zwei Magnetfelder eine Re-
sonanzledingung: Redits desMinimums fur den Fall der gesattigten Probe und links
desMinimums flr den ungesattigtenFall. Wird alsobei xer Anregungsfrequenzlas



4.2 Eisenauf GaAs- und MgO-Substraten 71

[T]

res

resonance field B

0 45 90 135 180 225 270 315 360
sample angle [°]

Abbildung 4.25: Re ektionskoe zien t S11als Funktion desProbenwinkelsund der Magnet-
feldstérke von 100A Eisen auf MgO bei 8,250GHz. Der Farbton gibt die Signalstarke wieder,
wobei eine dunkle Farbe fur ein starkes Signal steht. Durch die groyen Werte fiir Werte von
K1 und M§® treten bei dieser Anregungsfrequenzsogenante Loopings auf.

Magnetfeld von null erhéht und die re ektierte Leistung als Funktion desangelegten
Feldesgemessenzeigt das Spektrum erntsprediend zwei Peaks.Der Abstand der Peaks
zueinanderist emp ndlich vom Proberwinkel abh&ngig. Bei 45" ist er maximal. Ein

Verdrehender Probe um wenigeGrad in Richtung einer leichten Achseverandert die

Resonanzledingungderart, dassdie Peaksaufeinanderzu wandern, bis sie sclieylich

im hier simulierten Fall bei einemWinkel von etwa 41* Gibereinanderliegen. Fur klei-

nere Winkel kann bei der Anregungsfrequenzvon 8 GHz keine Resonanzledingung
gefundenwerden.

Dassbei GaAsdieserE ekt nicht auftritt liegt an der geringerenStéarke der Anisotropie,
wie der rechten Teil von Abbildung 4.26 zeigt. Zur Simulation wurden die ermittelten
Werte von K ; und M £° einer Eisensbicht auf GaAs und MgO verwendet. Die Kurven
zeigenqualitativ den gleichen Verlauf. Durch die geringereAnisotropie ist der Bereich
desKurvenverlaufs, wo die Probe nicht gesattigt ist zu kleineren Frequenzenversdo-
ben. Loopingswurdenim hier gezeigtenFall fir Fe auf GaAs bei Frequenzen’ 6 GHz
auftreten.
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Abbildung 4.26: Links: Abhangigkeit der Resonanzfrequenzom angelegtenMagnetfeld fur
versdiedene Proberwinkel. Bei einer Anregungsfrequenzvon 8 GHz tritt die Resonanznur
in einem schmalen Wink elbereich von etwa 5 um die harte Achse (45%) herum auf. Redts:
Simulation der Resonanzfrequenin harter Achse (Proberwinkel = 45%) unter Verwendung
typischer Werte fir K1 und M §® von Eisen auf GaAs und MgO.
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Abbildung 4.27: Peakpositionen (Quadrate) aus den Einzelspektren und Datent der Loo-
pings.
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Variierte Parameter K, Ku M &® Ki=ME® | K,=ME®
[/m?3] | [Im?3] | [16° Aim] | [mT] [mT]
ts:0s 25600 190 1,26 20,3 0,2
ts: 15s 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
Seedlger, T: 25°C 23200 | <100 1,28 18,1 -
Winkel: 25 12800| 320 0,94 13,6 0,3
Winkel: 255, ts: 0's 15900 240 0,92 17,3 0,3
Ugeam: 0,30kV, p:10 4 mbar | 5100 | 1300 0,63 8,0 0,2
Ugeam: 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) Sdichtdicke 500A 48300| 500 1,66 29,1 0,3
| Literaturw erte | 48000 | | 166 | 289 | |

Tabelle 4.4: Aus Datent ermittelte Werte fir K1, Ky, M §®. Zusatzlich sind die in der FMR-
Terminologie Uiblichen Werte K 1=M & und K ;=M £® angegelen. In der ersten Spalte sind die
gegeniber den Standardparametern (Beamspanmung Ugeam = 0,75KV, Substrattemperatur
T = 225C, Gasdruk p = 1;8£ 10 3 mbar, Targetwinkel 50, Substrat-Sputterzeit tg: 15
s, in obiger Tabelle in Zeile zwei kursiv dargestellt) variierten Gréyen aufgefiihrt. Der obere
Teil fasst die Daten der Eisensdichten auf GaAs zusammen,der untere Teil bezietlt sich auf
Eisen Ime auf MgO-Substraten. In der abgesetztenZeile sind zum Vergleich ausder Literatur

entnommene Werte [79].

4.2.8 Zusammenfassung: Eisen auf GaAs- und MgO-Substraten

Auf der Sude nad optimalen Wadhstumsbedingungenin Hinblick auf Epitaxie und
Ober achenrauigkeit von Eisen Imen auf GaAs(001)und MgO(001) Substraten wur-
den die Sputterparameterin einemweiten Parameterkereid variiert.

Es fallt auf, dassdas epitaktische Wadhstum auf MgO-Substraten deutlich besserals
auf GaAs ist, was auf die untersciiedlich starken Bindungen in beiden Kristallgittern
zuruckgefuhrt wird. Der ionische MgO-Kristall ist wegender starken interatomaren
Bindung im Kristallgitter inert bezuglid Di usion in den Eisen Im. Die kovalent ge-
bundenenGallium- und Arsen-Atome di undieren hingegenbei ungunstiger Wahl der
Substrattemperatur stark in die Eisensticht und verhinderndadurch unter Umstanden
sogarein epitaktisches Wadistum.

KurzesVorsputtern desSubstratesertfernt die Oxidschicht und legt eine saulere Sub-
stratober ache frei. Wie anhand von extrem scharfen LEED-Re exen an gesputterten
GaAs-Substratenzu sehenist, liegt eine nicht rekonstruierte GaAs-Ober ache vor.
Damit unterscheidet sich die hier praparierte GaAs- Ober &che von anderen,bei de-
nen das Oxid durch Heizendes Substrateserifernt wird. Eine bei diinnen Sdichten
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recht starke uniaxiale Anisotropie Ky wird in der Literatur mit der Zweizahligkeit des
GaAs-Kristalls in Verbindung gebradit. Obwohl hier durch das Vorsputtern nicht re-
konstruierte GaAs-Ober &chen ertstehen, tritt  eine uniaxiale Anisotropie in Richtung
einer harten Achseauf.

Das Reinigender Substratedurch Vorsputtern ist nicht nétig um epitaktischesWads-
tum zu erhalten, was die Deposition von Eisenstichten auf unbehandeltenSubstraten
demonstriert. Es wird davon ausgegangengdassLdcher im Oxid existieren, die von

mobilen Eisenatomenerreicht werdenkdnnenund als Kondensationskimefiur dasepi-
taktische Wadhstum dienen. Hohe Partik elenergieist fir die Epitaxie auf oxidierten

Substraten unabdinglich, wie gesteiterte Versudie mittels MBE-Deposition auf oxi-

dierten Substraten Epitaxie zu erzielen, belegen.WinkelabhangigeFMR-Messungen
zeigen,dassfast ausstilieylich die vierzahligeKristallanisotropie und keine zusatzliche
uniaxiale Anisotropie in den Eisen Imen auf oxidierten Substraten vorherrsdit. Das
Oxid verhindert demnad eine Reaktion von GaAs und Eisen an deren Grenz &che.
DieseDurchmischung kann auch durch Aufbringen einer Keimsdicht und ansdlieyen-
der Deposition bei Raumtemperatur verhindert werden.

Auf das Substrat re ektierte, hochenergetisbe lonen unterstiitzen das epitaktische
Wadhstum durch Erhéhender Ober &chenmobilitat der gesputtertenTargetatome.Fir
die Beamspanmning existiert daher ein optimaler Wert. Durch den zusatzlilen Ener-
gieeirtrag ist Sputterepitaxie bereits ab einer Substrattemperatur von 40°C mdoglich.

Die groyten Werte fur Kristallanisotropie und Sattigungsmagnetisierungon Eisenauf
GaAs-Substratenwerdenbei niedrigenSubstrat-Temperaturenvon 40*C bei vorgesput-
tertem Substrat erzielt (K, = 38000J/m3, M&® = 1,59£ 10° A/m). Diese Schichten
weisengleidhzeitig eine geringeOber dchenrauigleit auf (¥Ygm s=2,8 A).
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4.3 Eisen/Silizium/Eisen-Sc hichtsysteme

Aus den bisherigen Untersuchungen an einzelnen Eisenstichten sind jetzt optima-
le Sputterparameter fur epitaktisches Wadhstum von Eisen auf GaAs bzw. MgO bei
gleichzeitig geringerOber dchenrauiglkeit bekannt. Dreilagen-Sbichtsystemeder Form
Substrat/ 100A Fe/ x A Si/ 50 A Fe werdenunter Nutzung dieserKenntnisse nach
15 s Vorsputtern bei 40°C und einemSputtergasdrudk bei 1;8£ 10 2 mbar hergestellt.
Der Targetwinkel betragt 50, um Verunreinigungender Schichten gering zu halten.
Die Eisenstichten werdenwie zuvor mit einer Sputterrate von 0,3 A/s deponiert, die
Siliziumsdichten bei 0,1 A/s, um eine homogeneBesdichtung aller gleichzeitig auf
der Schablone positionierten Substrate zu gewahrleisten.

LEED-Re exe bestatigen das epitaktische Wathstum des kompletten Sdichtstapels.
Bei versdiedenenDicken der Siliziumsdicht wird anhand von MOKE-Messungendie
Art und Starke der Zwisthensdicht-K opplung ermittelt. Aus Rontgenre ektometrie-
Messungererfolgt eine Abschétzung der Interdi usion an der Eisen/Silizium Grenz &-
che.

4.3.1 Antiferromagnetisc he Zwischenschichtk opplung

Aus Messungernvon MOKE-Hystereseshleifen der Saichtsystemelasst sich Art und
Stéarke der Kopplung auswerten. Aus dem Verlauf der Kurve in Abbildung 4.28 kann
man dasVorhandenseirantiferromagnetisher KopplungablesenDiesist dasersteMal,
dassepitaktisch gesputterteEisen/Silizium/Eisen-Dreilagensbichtsystememit antifer-
romagnetistier Zwisdensaichtkopplung auf GaAs(001) hergestelltwerden konnten.

Die Werte der KopplungsparameterJ,; und J, lassensich durch Simulation der MOKE-

Kurven [48] bestimmen.Um den Kurv erverlauf zu verstehenmussberiiksichtigt wer-
den, dassdie MOKE-Messungeninformationen bis zu einer gewissenTiefe der Probe
liefern und nicht die tatsachliche Saichtdicken, d.h. Volumenarieile wiedergelen. Bei
groyen angelegtenMagnetfeldernist die Kopplung zwisden den Ferromagnetenauf-
gebrachen, d.h. beide Sciichtmagnetisierungensind parallel. Als konkretesBeispielist
im folgendenangenommengdassein negativesVorzeidhen desMagnetfeldsund MOKE-

Signalsder Richtung links erntspricht. Bei groyennegativen Feldern zeigenMagnetfeld
und beide Scichtmagnetisierungenalsoin die gleiche Richtung, nad links. Wird das
Magnetfeld reduziert, verkanten beide Scichtmagnetisierungenab dem Sattigungsfeld
Hs, wobei die dickere der beiden Sdichten aufgrund der Zeemann -Energie eher in
Feldrichtung ausgerititet bleibt. Ab einem bestimmten Feld tberwiegt die Kopplung
daséauyereFeld: Beide Magnetisierungensind antiparallel zueinanderausgerititet, wo-
bei die Magnetisierungder dickeren Scicht noch immer in Feldrichtung zeigt, die der
dunneren Sdicht engegenFeldrichtung, also nach rechts Da die dinnereder beiden
Sdiichten die obereist, tragt sie mehr zum MOKE-Signal bei als die dickere Scicht
unten. Deshalberfolgt der Sprungim Kurvenverlauf auf den positiven Achsenabshnitt

der Ordinate. Wird das Magnetfeld tiber den Wert null hinausin die andereRichtung
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erhoht, folgt die Schichtmagnetisierungder dicken Scicht der Feldanderungund zeigt
nun nacd rechts Da die Sdichten noch immer antiparallel gekoppelt sind, dreht die
obere Magnetisierungnad links, weshalbder Sprungin Richtung desnegativen Ach-
senabshnitts erfolgt. Wird dasauyereFeld starker, bricht die antiparallele Ausrichtung
der Schichtmagnetisierungenwiederauf, bis beim Erreichender Sattigungsfeldstarle ei-
ne parallele Ausrichtung erfolgt ist. Das Aufspalten in untersciedliche Pfade zwisthen
antiparalleler und paralleler Magnetisierungdeutet auf eine sehrgute Ausrichtung des
Substratesin leichter Achsehin und ist auf quadratiscihe MOKE-E ekte zuridkzuflh-

ren [80].
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Abbildung 4.28: Hystereseshleife einesantiferromagnetisch gekoppelten Fe/Si/F e Systems
bei einer Siliziumsdichtdicke von 10 A. Die Messungerfolgt mit externem Feld in Richtung
einerleichten Achse.Die schwarzenPfeile geben die Magnetisierungsriditungen der Eisen Ime
an. Der langere Pfeil repréaseriert den 100A dicken Eisen Im.

Als Fitparameter werdenauyerden KopplungsparameternJ; und J, der Probenwinkel
beziglih des Magnetfeldesgerutzt. Weiterhin wurde bertidsichtigt, dassdie obere
Eisensdicht nicht abgedekt, d.h. zu einem gewissenMay oxidiert ist. Aus den XRR
Messungerder 100A dicken Eisen Ime lasstsich eine Oxidschichtdicke von etwa 10-20
A bestimmen.Bei allen Simulationen wurde deshalbeine obere Eisenstichtdicke von
40 A angenommenDie ermittelten Ergebnissefiir die Kopplungsparameterd, und J,
und derenBetragssummeist in Abbildung 4.29als Funktion der Silizium-Sdichtdicke
fur GaAs- und MgO- Substrate gezeigt. Mangels Substrate konnte die Serieauf MgO
nach einer Schichtdicke von 16 A nicht fortgesetztwerden.
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Abbildung 4.29: Kopplungsstérke als Funktion der Si-Zwischensdichtdicke. Links: Sdicht-
system auf GaAs, redhts: Scichtsystem auf MgO. Der erneute Anstieg der Kopplungsstarke
bei 19A deutet auf eine metallische Zwischensdicht hin.

Der Verlauf der Kopplung |J;+ J,| als Funktion der Silizium- Zwischensdichtdicke fur
beide Substrattypen unterscheidet sich kaum. Unterhalb einer Dicke von 10 A kann
keine antiferromagnetisthe Kopplung gefundenwerden. Von 10 bis 15 A bleibt die
Kopplung nahezukonstart und fallt im weiteren Verlauf bei 18 A auf etwa 0,2 mJ/m 2
ab.

Die Form und Stéarke der Kopplung wird hauptséadlich von J; bestimmt. J, ist mit
Werten um 0,2 mJ/m 2 sehrklein und Gber den gesanten Scichtdickerbereid hinweg
fast konstart. Dieslasstsich mit einerguten Qualitat der Zwischensaicht, d.h. wenigen
Pinholesund homogenerSdaichtdicke in Verbindung bringen [81].

Verglichenmit demin [1,54] dokumertierten Kopplungs\erlaufist die Kopplungsstérle
geringerund zeigt kein ausgepragteMaximum. Interessan ist der erneute Anstieg der
Kopplung ab einer Sdichtdicke von 19 A. Dies deutet auf eine metallische Zwischen-
sdhicht mit oszillierendemKopplungs\erhalten hin [54]. Bei nominell reinem Silizium
hingegenwird nur ein exponertieller Abfall der Kopplung mit der Sdichtdicke gefun-
den[1].

Wegen technischer Probleme an der Anlage konnten jedoch (noch) keine weiteren
Saichtsysteme mit gréyeren Scichtdicken hergestellt werden um ein oszillatorishe
Kopplungs\erhalten zu veri zieren. Ebensowar es dadurch noch nicht moéglich, den
Ein uss der Sputterparameterauf Starke und Art der Kopplung zu studieren.

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

Um eine Aussagetber die Starke der Durchmischung an der epitaktisch gesputterten
Fe/Si(001) Grenz ache zu tre en, werden XRR-Messungenan Sdichtsystemen der
Form GaAs/ 100 A Fe/ 70 A Si durchgefiihrt. Durch die Wahl eines zweilagigen
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Sdichtsystemsvereinfadit 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. Zusatzlich sind die ausder Datenanpas-
sung gewonnenenWerte der Sdichtdicken in der Legendeaufgefihrt und als farbige
Linien eingezeibnet.

e Data
101AFe/ -  /65ASi/10A SiO
—— 95A Fe/8A Fe,Si, / 63A Si/ 10A Si0O
—— 96A Fe/8AFe,Si /62A Si/ 10A SiO
1
1

:
:

—— 97AFe/8AFeSi, /61A Si/ 10A Si0

98A Fe / 8A Fe Si, / 59A Si / 10A SiO

10*

intensity [a.u.]

0.5 1.0 1.5

2.0 2.5 3.0
incident angle 0 [°]

Abbildung 4.30: XRR Messungan GaAs / 100 A Fe/ 70 A Si (schwarzen Kreise) und
Datenanpassung(farbige Linien) unter Annahme versdiedenerEisensilizide.
Sputterparameter: T = 40°C, Upeam = 0,75kV, p= 1;8£ 10 2 mbar.

Auf den erstenBlick zeigenalle Daten ts eine gute Anpassungan die Messung.Auch
die Annahme, dasskeine Eisensilizidsticht existiert, fihrt durch Erhéhen der Rau-
igkeit an der Eisen/Silizium Grenz ache zu einer guten Wiedergale der Daten. Bei
genauererBetrachtung (Teilbild in Abbildung 4.30) zeigensich ab einem Winkel von
etwa 2,4 Unterschiedeim Kurvernverlauf fir die verstiedenenFitparameter. Die beste
Anpassungwird unter der Annahme einesEisensilizidsmit hohem Eisenareil (FesSi
bzw. Fe,Si;) gefunden.Eine deutlich sthlechtere Anpassungist bei siliziumreicher Zwi-
schensdicht und bei der Annahme keiner Silizidbildung erkenrbar. Au allig ist, dass
die Eisen-, bzw. Silizium-Sdichtdicke unter Annahme versdiedenerEisensilizideva-
riieren, wahrend die Siliziddicke von 8A konstart bleibt. Daraus lasst sich zumindest
qualitativ sdlieyen, dasseszur Bildung eineseisenreiben Silizids an der Grenz ache
komnt. Diesist in Ubereinstimmung mit Photoemmisionsexgrimerten [82,83].1n [82]
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wird weiterhin davon berichtet, dassbei einem Scichtsystem in umgelehrter Reihen-
folge (GaAs/Si/F e) eine starkere Durchmischung statt ndet. Man fuhrt dies auf die
héhereMasseder Eisenatomeverglichen mit den Siliziumatomen zuriick.

Die ermittelte Silizidsdichtdicke von 8A ist etwa sogroy wie die Siliziumsdichtdicken
der gekoppelten Sdhichtsysteme.Man mussalsofur die Dreilagen-Sabichtsystemeaus
dem vorigen Kapitel davon ausgehengdassKopplung Uber ein eisenreibesEisensilizid
vorliegt. Nach den Erkenrtnissen aus Kapitel 4.2.4 ist diesesErgebnis durch die auf
das Substrat re ektierten lonen zu erwarten.

Mit zunehmenderSubstrattemperatur nimmt die Interdi usion stark zu, wie in Abbil-

dung 4.32 auf Seite 81 zu sehenist. Das obere Bild zeigt die XRR-Messungan einem
GaAs/Fe/Si Stichtsystem, desserunterer Eisen Im bei 225°C hergestelltwurde. Nach

einer Stunde Kiihlen (Substrattemperatur etwa 70°C) erfolgte die Deposition des Sili-

ziums.

Der Versudt die Daten wie im obigenFall anzupassenst nicht zufriedenstellendmdg-
lich. Der beste Fit wird mit einer Fe;Si; Sdicht und rauen Grenz &chen ermittelt

(blaue Linie). Dies liegt vermutlich an einer starkeren Di usion, d.h. die Grenz ache
weist einen groyen Dichte-, bzw. Brechungsindex-Gradieiten auf. Diese Variation des
Brechungsindexsdeint nicht durch Variation der Scichtrauigkeit allein bestirieben
werdenzu kénnen (sieheKapitel 2, Seite 23). Eine merklich besserdJbereinstimmung

zwisden Daten und Simulation erhalt man daher unter der Annahme von zwei Sili-

zidsdichten (rote Linie). Somit lasstsich der Dichtegradiert an der Grenz ache besser
bestreiben. Aus den Silizidkompositionen (Fe;»Si; und Fe,Sis) kann dabei wiederum
nur ein Trend angegelen werden. Im Vergleid zu der bei 40:C hergestelltenSdicht

ist eine starkere Interdi usion tber einenBereic von ca. 20A zu verzeitinen.

Eine noch drastisthere Durchmisdiung des Schichtsystems ndet statt, wenn das ge-
sante Sdichtsystem (hier: GaAs/200A Fe/200A Si) bei einer Substrattemperatur von
225 (Abbildung 4.32 unten) deponiert wird. Gezeigtsind nur die Messdaten.Eine
Anpassungder Daten war nicht moglich.

Um die in Kapitel 4.3.1 vorgestellte Kopplung gemay den Ergebnissenaus [1] zu
erhdohen, muss durch Optimieren der Sputterparamer die Grenz acheninterdi usion

reduziert werden. Ein moglicher Ansatz ist, den Ein uss der hochenergetisben lonen
durch Andern des Targewinkels zu minimieren. Dabei ist jedoch die auftretende
Kontamination zu bedenlen. Die Eisenverunreinigung von 12% entspricht in einer
einfadhen Abschatzung einemEisensilizid von Fe; Sig und wére damit deutlich geringer
als die durch Interdi usion entstehende Komposition. Trotzdem bleibt fraglich, ob
die Partik elenergieder gesputterten Atome von im Mittel etwa 10 eV die Ausbildung
einer stharfen Grenz ache erlaubt.

Zusatzlich zu den bisher vorgestellten Sputterparameternist auch eine Anderung der
Depositionsgesbwindigkeit moglich. In meiner Arbeit wird die Sputterrate nicht vari-
iert, da aufgrund der Substratrotation die Vergleidhbarkeit der simultan hergestellten
Proben bei schneller Besdichtung nicht mehr gewahrleistet ist. Um trotzdem zu Uber-
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prufen, ob eine hdhere Sputterrate eine Di usion an der Grenz ache verringert und
damit einer erhohte Kopplungsstarle verbundenist, wird in einemersten Experimert
die Sputterrate bei Deposition der Silizumzwistensticht erhoht. Der erste Versuth
liefert eine deutlich hohereantiferromagnetisde Kopplung von J; = -1,3 mJ/m?2 und
J, = -0,6 mJ/m? (sieheAbbildung 4.31). GenauereUntersucungen iber den Ein uss
der Rate auf Qualitat der Epitaxie, die Kopplung und Interdi usion stehennoch aus.
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Abbildung  4.31: MOKE-Messung eines GaAs/Fe/Si/F e-Stichtsystems mit 15A Si-
Sdichtdicke. Die Sputterparamter fur die Eisenstichten entsprechen denender Sdichtsyste-
me aus dem vorigen Abschnitt 4.3.1. Die Silizium-Zwischensdicht von 15A wurde mit einer
hoéherenRate deponiert. Hin- und Ruckweg der Kurv e stimmen Uberein.

4.3.3 Magneto widerstand

Die Messungdes Magnetoviderstandeserfolgt in CIP’-Geometrie, wie in Abbildung
4.33 skizziert, in einer klassistien Vierpunkt-Messungan Sdichtsystemenauf GaAs.
Uber zwei duyere Kontakte wird ein Strom von 10 mA in Richtung einer schweren
Achseangelegt,iber die beideninnerenwird der Spanrungsabfallals Funktion desan-
gelegtenMagnetfeldesgemesserund von einem Computer aufgezeibnet. Um Strom-
Verteilungse ekte weitgehendzu minimieren, werden Streifen von 2 mm Breite und
10 mm Lange aus dem quadratisthen Substrat gestinitten. Die Messungenwerden
bei Raumtemperatur durchgefiihrt, wobei sich die Probe in einem Kry ostaten be n-
det, um temperaturbedingte Drift durch Aufheizender Probe und Signalrausten zu
minimieren.

"Strompfad in der Schichtebene, engl: Current In Plane, CIP
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Abbildung  4.32: Oben: XRR Messungan GaAs/ 100A Fe/ 70 A Si. Fe wurde bei 225°C
hergestellt, Si nach einer Stunde Kihlen bei etwa 70*C. Gezeigt sind Messdatenund die
Kurv en bester Anpassungbei unterschiedlichen Annahmen tiber die Grenz ache (sieheText).
Unten: XRR-Messungan GaAs/ 200A Fe/ 200A Si System, hergestelltbei 225°C. Aufgrund

der starken Durchmischung ist kein Anpassender Daten moglich.
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Abbildung 4.33: Schemader Vierpunktmessung: Uber zwei duyere Kontakte wird ein kon-
stanter Strom entlang einer schweren Achse (h.a.) angelegt. Uber zwei innere Kontakte wird
der Spanrungsabfall als Funktion desauyerenFeldesgemessen.

Um zu Uberprifen, ob die gekoppelten Proben einenGMR zeigen,werdenan Sdicht-
systemenmit unterschiedlich dicker Silizium-Zwisdensdicht Widerstandsmessungen
durchgefuhrt, bei deneneine magnetist leichte Achsein Richtung des auyerenMa-
gnetfeldeszeigt (im folgendenwird dieseGeometriemit einem Probenwinkel im Ma-
gnetfeld von 0* bezeidinet). Ein GMR sollte durch untersciedliche Widerstandswerte
bei paralleler und antiparalleler Ausrichtung der Scichtmagnetisierungenzueinander
erkenrbar sein (vergleidie auch MOKE-Kurv e, Abbildung 4.28, Seite 76). Abbildung
4.34 zeigt das Ergebnisder Messungund Datenapassungan einem Sdichtsystem mit
10 A Siliziumdicke.

Im Rahmen der Fehler kann kein GMR nadgewiesenwerden. Die in der Literatur
gefundenenGMR-Widerstandswerte bei Eisen/Silizium-Systemenliegenunter 1% bei
Raumtemperatur. Um den AMR des Systemszu bestimmen, werden zusatzlich Mes-
sungenmit Magnetfeld entlang der schweren Achsen(h.a.1,2) durchgefthrt (sieheAb-
bildung 4.35). Der AMR ergibt sich aus Vergleith der Widerstande in Sattigung der
beidensdweren Achsenzu 0,23%.

Durch gleichzeitigesFitten der drei Kurven aus Abbildung 4.35lassensich zusatzlich
zum AMR aud dasVerhaltnis von kubischer Anisotropiekonstarte K ; und Sattigungs-
magnetisierungM s bestimmen. Dabei kdnnen die Beitrage von oberer und unterer
Sdiicht getrenrt werden:

Kc=Ms [mT] | AMR [%]
100A Fe 28 0,20
50 A Fe 23 0,03

Tabelle 4.5: Fitparameter zum Anpassender Daten aus Abbildung 4.35.

Die Ergebnisseentsprecdhenden Erwartungen: Da der AMR ein Volumene ekt ist, zeigt
die dinnere Sdicht eine geringereWiderstandsanderungals die dicke Sdicht.
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Abbildung 4.34: Magnetowiderstandsmessungind Datenanpassungan einem antiferroma-
gnetisch geloppelten Schichtsystem der Form GaAs/100A Fe/13A Si/50A Fe. Die gefillten
Symbole zeigenden Widerstandswerlauf bei positiver Magnetfeldrampe (von negativer zu po-
sitiver Feldrichtung, siehe Pfeile), die o enen Symbole den umgelehrten Feldverlauf. Dass
wahrend der Messungzwei Aste auftreten ist ein Indiz fur eine sehr gute Ausrichtung des
Probewinkels mit leichter Achse parallel zum auyeren Feld. Dass der Widerstand auch bei
groyen Magnetfeldern nicht sattigt, ist auf zunehmendeSpin-Ordnungse ekte zurlickzufuh-
ren. Zum Verdeutlichen der Magetisierungender beiden Eisensdichten ist ein Vergleich mit
der MOKE-Messung in Abbildung 4.28, auf Seite 76 hilfreich. Die Werte der Sdaltfelder
stimmen dabei wegenunterschiedlicher Si-Sdichtdicken nicht tberein. Der Datent ist der
Ubersicht halber nicht eingezeibinet.
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Abbildung 4.35: Magnetowiderstandsmessungeian einem antiferromagnetisch gekoppelten
Sdichtsystem der Form GaAs/ 100A Fe/ 10A Si/ 50A Fein leichter Achse(?;+) und beiden
harten Achsen(N;M; H; O). Die gestilossenenSymbole zeigenden Verlauf von negativer zu
positiver Feldrichtung, die o enen Symbole den umgekehrten Feldverlauf. Die zugehorigen
Daten ts sind nicht eingezei@net.

4.3.4 Zusammenfassung: Fe/Si/F e Schichtsysteme

Aus den Untersudhungen an einzelnenEisenstichten konnte ein idealer Parameter-
satz fur epitaktisches Wadhstum mit glatter Ober &che extrahiert werden. Kurzes
Vorsputtern des Substratesund Deposition bei einer Substrat-Temperatur von 40*C
liefern sovohl EisenIme mit sehr geringer Ober dchenrauigleit (¥&ams=2,8A), als
audh groyeWerte flr die Kristallanisotropie K ; (38000J/m 3) und Sattigungsmagneti-
sierung (M £®=1,59 £ 1(° A/m). Unter Verwendung dieser Sputterparameter konnten

erstmals epitaktische GaAs(001)/Eisen/Silizium/Eisen Dreilagensbichtsysteme mit

antiferromagnetister Zwischensatichtkopplung durch ein Sputterverfahrenhergestellt
werden. Die Kopplungsstarke von 1 mJ/m?2 (J; ¥ -0,8 mJ/m?2, J, ¥ -0,2 mJ/m?) ist

ein Indiz fur eine hohe Qualitat der Silizium Zwischensaicht.

Dassdie Kopplungsstarle verglichen mit Probenausder MBE geringerausfallt, ist auf
die starke Eisensilizidbildungan den Grenz &chendurch Interdi usion zurtckzufihren.
Dieseist stark von der Temperatur abhangig, wie aus XRR-Messungenhervorgeft.
Dassdie Di usion zusatzlidh durch die auf das Substrat re ektierten lonen gefordert
wird, kann ausden ErgebnisserdeserstenTeilsder Arb eit gefolgertwerden.Zusatzlich
kann die hoheEnergieder gesputtertenPartik el fir einestarke Di usion verartwortlich
sein. Eine Mdglichkeit die Di usion zu reduzieren,ist das Erhdéhender Depositionsge-
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schwindigkeit. Dieskonnte in einemerstenVersudt gezeigtwerden.Die Kopplungstéarke
war in diesemFall mit fast 2 mJ/m?2 (J; = -1,3mJ/m?, J, = -0,6 mJ/m?) doppelt so
groy wie bei langsamerDeposition.



Kapitel 5

Diskussion

Wie in dieser Arbeit gezeigt werden konnte, stellt das lonenstrahlsputtern durch
die groye Anzahl frei wahlbarer Sputterparameter eine interessame Depositions-
methode fur dinne Sdichten dar. Um epitaktische Dreilagensbichtsysteme mit
groyer artiferromagnetisther Austausdkopplung direkt auf einem Substrat herzu-
stellen, wurde zunadst der Einuss der Sputterparameter auf das epitaktische
Wadhstum von Eisen auf GaAs(001)- und MgO(001)-Substraten unter Berlidksich-
tigung der Ober &chenrauigleit studiert. Ein daraus abgeleiteter, optimaler Pa-
rametersatz fihrte erstmals zum erfolgreitien Deponieren von epitaktischen Ei-
sen/Silizium/Eisen Dreilagen-Sbichtsystemen mit antiferromagnetisdher Austausd-
kopplung auf GaAs(001)-Substraten Die Starke der Kopplung betragt fast 2 mJ/m 2.
Dadurch ist esmdglich, diesegeloppelten Systemein andereSdichtungen zu integrie-
ren, wobei man durch weitere Optionen der lonenstrahlsputteranlage(z.Bsp. unter-
schiedliche Oxidationsmaglidhkeiten, Nitrierung) sehr exib el ist.

Gesputterte Partikel besitzen hohe kinetische Energien, die sich nach Auftre en auf
dem Substrat in einer hohen Ober achenmobilitat auyert. Auf oxidierten Substraten
fuhrt diese Ober acherbeweglidhkeit der Atome zu epitaktischem Wadstum, da im
Oxid be ndlic he Locher von mobilen Atomen erreicht werden.Im Fall von Sdichtsys-
temen madt sich die hohe kinetische Energie beim Auftre en auf den bereits depo-
nierten Film in Form von Durchmischung negativ bemerkbar.Um eine scharf de nier-
te Grenz &che zu erhalten mussalso ein optimaler Weg zwisten geringerkinetischer
Energie,verbundenmit hoher Ober &chenmobilitdt gefundenwerden.Der Sputtergas-
druck stellt hierfiir einen idealen Parameter dar, weil eine Erhéhung des Gasdruds,
aufgrund einer verringerten mittleren freien Weglange,zu einer Reduktion der kineti-
sthen Energiefuhrt. Das Verringernder Grenz achendurdimischung durch einehéhere
Depositionsrateist, wie gezeigt,ein weiterer Ansatz. Dabei werdendie (Inter-) Di u-
sionsprozessan der Ober ache bereits deponierter Atome durch nadcfolgend ankom-
mendePartik el gestort. Allerdings ist dadurch aud eine Qualitatsverstledcterung der
Grenz &che in Form von Ldchern (Pinholes) denkbar.

Ein Ziel weiterer Untersuchungen wird es sein, das epitaktische Wadistum auf dem
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oxidierten-Oxid zu verstehen.In der Spintronik sind Metall/Halbleiter Ubergangeim
Rahmen der Spininjektion interessamn [84]. Strom-Spanmungsmessungeran epitakti-
sdhen GaAs/Oxid/Eisen-Systemenkonnten in diesemZusammenhangspannendeRe-
sultate liefern.



Anhang A

Verunreinigungen

Eine erste Charakterisierungder verwendetenlonenstrahlsputteranlagezeigte, dasses
mehrereQuellenfur eineVerunreinigungvon Sdichten gibt [28]. Um dieseVerunreini-
gungengenauerzu charakterisierenwurde im Lauf dieserArbeit eine Analyselammer
an die Sputteranlageimplemertiert, um mittels XPS- und Auger-Spektroskopie Verun-
reinigungsquelleneichter aufzuspuren.Weiterhin waren die XPS-Messungereine sehr
hilfreiche Unterstitzung bei der Interpretation der Daten (z. B. prefererielles Sputtern
von GaAs, Kapitel 4.1, Seite43; Di usion von GaAsin Fe, Kapitel 4.2.3,Seite57). Im
folgendenTeil sind die wesetlichen Verunreinigungsquelleraufgefihrt.

A.l Sputtergas

Es ist bekannt, dassdas Sputtergaszu einemgewissenMay in die wachsendeSdicht
eingebautwird [25]. Dabei sollte dasMay der Verunreinigungvom Gasdrudk abhangen.
XPS-Messungeran Siliziumsdichten zeigenjedoch, dassder Sputtergasdru& keinen
Ein uss auf den Argongehalt hat. Vermutlich wird das Argon durch die hochenergeti-
sthen lonen, die auf das Substrat re ektiert werden,in die Sdicht eingebaut.

Eine Verunreinigung durch im Sputtergas erthaltene Restgase kann weitgehend
ausgesklossenwerden. Das verwendete Argon Sputtergasbesitzt einen Reinheitsgrad
von 10 6. Bei einem Sputtergasdru& von 10 3 mbar liegt die Verscimutzung durch
Restgasebei 10 ° mbar und ist damit vergleichbar mit dem Basisdruk. Nach einer
Absdchatzung nach Langmuir [85] dauert es bei diesem Restgasdru& und einem
Haftkoe zien ten von 1! etwa eine Stunde, bis eine Monolage Fremdatome auf dem
Substrat deponiert ist. Mit einer Rate von 0,3 A/s ist die Deposition von 100 A nac
etwa 6 Minuten abgesblossen.Eine XPS-Messunghingegendauert etwa eine Stunde,
d.h. dasseswéahrendder Messungbereits zur (leichten) Verscymutzung der Ober &che
kommt.

IHaftkoe zien t 1 bedeutet, dassjedesauf die Ober dche tre ende Partik el haften bleibt.
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Bei allen hergestellten Eisen- und Siliziumsdichten lasst sich Sauersto im Sub-
Prozerb ereidh nachweisen.Der Sauersto gelangtdurch AusgasendesGraphitheizers
und der lonenquelle in die wadisende Schicht. Ein Hinweis darauf ist, dass nadc
Sdichtherstellung der Kammerdrudk im Bereich 10 & mbar liegt und erst nach etwa
einer Stunde wieder unterhalb 10 ° mbar fallt. Bei 10 8 mbar dauert es etwa 5
Minuten, bis eine MonolageFremdatomedie Substratober ache belegt [85].

A.2  Sputtergesc hichte

Wahrend dieser Arbeit wurde deutlich, dass eine zusatzlihhe Verunreingung der
gesputtertenProben von der Sputtergestichte abhangt. Sowird in XPS Messungen
immer ein Anteil der zuvor gesputterten Materialen gefunden,der unter Umstanden
im Prozertbereidh liegt. Bevor ein Material auf dem Substrat deponiert wird, erfolgt
ein etwa einminitiges Targetworsputtern, d.h. bei gestlossener Substratblende
schieyt der lonenstrahl auf das Target. Dadurch werden Verunreinigungenvon der
Targetober ache ertfernt, ohne Bestichtung des Substrateg. Beim ansdlieyenden
Besdichtungsprozesswird dadurch reines Targetmaterial auf den Proben deponiert.
Trotz dieser Targetreinigung ist eine Verunreinigung durch das zuvor gesputterte
Material zu nden. Wird z.B. nadh langerer Benutzung des Eisertargets eine Si-
liziumschicht auf einen Siliziumwafer ohne vorherige Substratreinigung deponiert,
lasst sich eine Eisenverunreinigungvon 4% nadchweisen.Aus den Untersuchungen mit
verstiedenenTargets und Substrathaltern kann gestilossenwerden, dassdie Quelle
der Kontamination die lonenkanone selbst ist. Durch sogenantes Rucksputtern
wird das Bestleunigungsgitterder lonenkanonemit Material belegt, dasjedoch auch
wieder abgetragenwird und so auf das Target und die wachsendeSdicht gelangt.
Langes Vorsputtern (30 min) des Targets hilft die Vers¢imutzung durch das zu-
vor berutzte Targetmaterial in den Sub-Prozembereidh zu reduzieren, einerseits
durch den Abtrag des zuvor gesputterten Materials, anderseits durch Belegung
des Besdleunigungsgitters mit dem bernutzten Material. Allerdings bedeutet eine
lange Target-Vorsputterzeit audh, dasswahrend dieser Zeit die frische Substratober-
ac hedenVerstcimutzungendurch dasAusgasender Quelleausgesetzist (sieheoben).

A.3 Kohlensto

Bei nicht optimalen Sputterparameternkénneneindeutig Verunreinigungender Sdich-
ten mit Kohlensto festgestelltwerden. Aussdlaggelend ist hierbei die Groye desBe-
sdhleunigungsstromd ,... Sobaldein messbarerStrom (, 1 mA) ieyt, tre en Argon-

2lm Laufe dieserArb eit wurde eine neue Substratblende eingebaut, da sich die rmenseitig instal-
lierte aus mehreren Griinden als unbrauchbar erwies.
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ionen auf das Graphitgitter und zerstaulen dieses.Aus der Intensitat des C1s-Peaks,
gemesseran einer Siliziumsdicht die bei | ;. = 1 mA hergestellt wurde, ergibt sich
eine Kohlensto verunreinigungvon etwa 5%.

Bei Wartungsarbeiten wurde festgestellt, dassdurch die Konstruktion des Substrat-
halters (siehe Abbildung 2.8, Seite 21) ebenfalls Kohlensto in die Scichten gelangt.
Ein Graphitring am Substrathalter dient einerseitsals Gleitring, damit das Substrat
wahrend der Besdichtung rotieren kann. Andererseitsdichtet er den hinteren Bereith
des Substratesab, damit das zum Heizen nétige Heliumgasim Spalt zwisdhen Me-
tallplatte und Substratriickseite einen Druck aufbauenkannt. Durch die medanisde
Beansprutiung wahrend der Substratrotation kommt eszum Abrieb desKohlensto s,
der dann als feiner Staub auf das Target fallt. Von dort wird er zusammenmit dem
Targetmaterial gesputtert und auf dem Substrat deponiert.

Diese Fehlkonstruktion und ihre Auswirkung wurde erst gegenEnde der Arbeit ent-
dekt. Wie stark die dadurch verursatite Verunreinigung mit Kohlensto ist, kann
nicht nadollzogenwerden, da bei XPS-Messungemur ausgevihlte Energielkereite
analysiert (Fe, Si, Ag, O) wurden, die nicht den Bereich desKohlensto peaksbeinhal-
teten. Das epitaktische Wadstum scheint durch dieseVerunreinigungnicht beein usst
zu sein. Inwieweit die Kohlensto Kontamination die antiferromagnetisde Austausd-
kopplung reduziert, ist nicht bestimmt. Hierzu sind neueExperimerte nach Anderung
desProbenhaltersnotig.
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