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Kapitel 1

Einleitung

Laut einer Prognose der International Data Corporation (IDC) steigt die weltweit erzeug-
te Datenmenge in den kommenden Jahren exponentiell an [1]. Folglich wird der Ener-
gieverbrauch ebenfalls erheblich ansteigen. Die Entwicklung von spinbasierten Bauteilen
fiir die Informationstechnologie ist eine Option, da sie das Potential haben schneller und
energieeffizienter zu arbeiten als herkommliche Bauteile. Im Gegensatz zu diesen her-
kémmlichen Bauteilen, die auf dem Ladungstransport und der Ladungsspeicherung beru-
hen, nutzen Spintronikbauelemente den Spinfreiheitsgrad des Elektrons zur Speicherung
und dem Transport von Informationen, z.B. ,up“=“0“ und ,down“=“1“. In den meisten
Festplatten finden solche spinbasierte Bauteile bereits Anwendung. Die Lesekopfe dieser
Festplatten machen sich zum Beispiel den Riesenmagnetowiderstand (GMR) zu Nutze,
um sehr kleine magnetische Doménen auszulesen. So konnte die Kapazitat der Festplat-
ten deutlich gesteigert werden. Fiir die Entdeckung des GMR. erhielten Peter Griinberg
und Albert Fert den Nobelpreis fiir Physik 2007 |2, 3]. Die Strukturierung von Festplat-
ten ist eine immer noch diskutierte Mdéglichkeit um jenseits des paramagnetischen Limits
zu arbeiten und die Datenmenge pro Fliache zu erhohen [4]. Bei diesen sollen die Bits
jeweils in einer magnetischen Zelle gespeichert werden, im Gegensatz zu herkdmmlichen
Festplatten bei denen ein Bit auf vielen magnetischen Kornern gespeichert wird. Daher
ist ein gutes Verstdndnis der magnetischen Eigenschaften in strukturierten Systemen auf
der Nanometerskala von grofsem Interesse.

Neben dem technischen Interesse fiir die Informationstechnologie ist diese Arbeit beson-
ders fiir die Physik sehr interessant. Die diffuse Streuung ist noch immer nicht vollstandig
verstanden und ein Berechnungsmodell dieser erweist sich als schwierig. Diese Arbeit wird,
mit den gemessenen Daten, zur Uberpriifung der Richtigkeit und der Weiterentwicklung
einer Software zur Simulation der diffusen Streuung beitragen.

In dieser Diplomarbeit wird der Einfluss einer lateralen Strukturierung auf die magneti-
schen Eigenschaften eines Eisen/Chrom (Fe/Cr)-Schichtsystems untersucht. Das struktu-
rierte System ist schematisch in Abb. 1.1 zu sehen. Die Eisenschichten sind auf Grund
der Chromzwischenschicht antiferromagnetisch gekoppelt. Dieses System wurde vielfach
untersucht und ist gut verstanden [5, 6, 7|. Daher eignet es sich sehr gut dazu den Einfluss
einer Strukturierung und damit einer Miniaturisierung zu untersuchen. Es wurden epitak-
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Abbildung 1.1: Schematische Darstellung des untersuchten Fe/Cr-Systems.

tisch gewachsene Fe/Cr-Schichtsysteme hergestellt und mittels Nanoimprint-Lithographie
und Ionenstrahlédtzen strukturiert. Ein grofser Teil dieser Diplomarbeit beschéftigte sich
mit der Optimierung des Herstellungsprozesses und im Besonderen mit der Entwicklung
des Atzprozesses zur Ubertragung der Strukturen des Imprintlacks in das darunterliegen-
de Schichtsystem. Um das System nicht zu kompliziert zu gestalten, wurden im ersten
Schritt alle Eisenschichten vollstédndig durchgedtzt und die Streifen parallel zur Kristalla-
nisotropie orientiert. Die makroskopischen magnetischen Eigenschaften der Proben wur-
den durch Messungen des magneto-optischen Kerr-Effektes und Magnetisierungskurven
durch ein SQUID-Magnetometer charakterisiert. Zur Bestimmung der mesoskopischen
magnetischen Eigenschaften der Probe dienten Neutronenstreuexperimente als Haupt-
untersuchungsmethode. Von besonderem Interesse ist dabei die diffuse Streuung durch
laterale Korrelationen und durch die periodischen Strukturen der Probe. Durch den Ver-
gleich zu einer unstrukturierten Referenzprobe konnte der Einfluss der Strukturierung auf
die magnetischen Eigenschaften untersucht werden.

Um ein vollstandiges Verstdndnis des Einflusses der Strukturierung zu erhalten, wurden
in einem zweiten Schritt die konkurrierenden Einfliisse von Kristall- und Formanisotro-
pie untersucht. Dazu wurden Proben mit verschiedenen Orientierungen der Strukturen
in Bezug auf die Kristallanisotropie der Eisenschichten hergestellt. Es wurden Proben
mit Strukturen hergestellt, die um 45° bzw. 30° in Bezug auf die Kristallanisotropie ver-
dreht ist. Der Einfluss der konkurrierenden Anisotropien konnte durch den Vergleich von
Neutronenmessungen der verschieden orientierten Proben untersucht werden.



Kapitel 2

Theoretische Grundlagen

2.1 Magnetische Wechselwirkungen

Der Schwerpunkt dieser Diplomarbeit liegt im Bereich Magnetismus und dessen Unter-
suchung mittels Neutronenstreuung. Untersucht werden hier ferromagnetische Eisenschich-
ten, die durch eine Zwischenschicht antiferromagnetisch gekoppelt sind. Die Eisenschich-
ten haben eine vierfache Kristallanisotropie, zu der eine Formanisotropie auf Grund der
Strukturierung hinzukommt. Die daraus resultierende Energie in dem System setzt sich
somit aus folgenden Termen zusammen:

E = EAm'sotropien + EZeemann + EKopplung + EAustausch~ (21)

Die Austauschwechselwirkung sorgt fiir den Ferromagnetismus der Eisenschichten und
wird hier nicht genauer behandelt. Da die Zeemann-, Kopplungs- und Anisotropie des
Systemes in dieser Arbeit direkt beeinflusst werden, wird im Folgenden kurz darauf ein-
gegangen. Um ein Verstédndnis fiir die Kopplung der Eisenschichten durch die Chromzwi-
schenschicht zu erhalten, wird die Zwischenschichtaustauschkopplung im néchsten Ab-
schnitt besprochen. Auferdem werden die Anisotropiebeitrage sowie die Zeemannenergie
kurz erldutert.

2.1.1 Anisotropiebeitrage

Unter der magnetischen Anisotropie versteht man die Vorzugsrichtung oder Vorzugsebe-
ne der Magnetisierung in einem Kristall. Man spricht bei diesen Vorzugsrichtungen von
magnetisch leichten Richtungen im Gegensatz zu den magnetisch schweren Richtungen.
Die Anisotropieenergie beschreibt dabei die Energie, die bendtigt wird um die Magne-
tisierung von einer magnetisch leichten in eine magnetisch schwere Richtung zu drehen.
Bei Ubergangsmetallen betrigt diese Energie grokenordnungsmiifig 102 meV /Atom. Die
Form-, Kristall- und Oberflachenanisotropie sind die dominierenden Anisotropien in diin-
nen Schichten. Eine ausfiihrliche theoretische Beschreibung der verschiedenen Anisotro-
piebeitriage findet der Leser bei S. Bliigel in [8]. Die verschiedenen Anisotropiebeitrége,
die fiir diese Arbeit wichtig sind, werden hier phédnomenologisch beschrieben und ihre

3
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Ursache kurz erlautert.

Kristallanisotropie: Die Kristallanisotropie wird auch magnetokristalline Anisotropie
genannt und spiegelt die Symmetrien des Kristallgitters wider. Durch die Spin-Bahn-
Kopplung koppeln die Spins an das Kristallgitter und richten sich auf Grund der Orien-
tierung der Elektronenorbitale in bevorzugte Richtungen aus. In bee-Fe sind die [100]-
Richtungen magnetisch leichte Richtungen, im Gegensatz zu den magnetisch schweren
[110]- und [111]-Richtungen.

Formanisotropie: Die Formanisotropie wird auch Entmagnetisierungsanisotropie ge-
nannt und beschreibt den Einfluss des Streufeldes der Probe auf die bevorzugte Magneti-
sierungsrichtung. Die Ursache fiir diesen Einfluss ist die langreichweitige Dipol-Dipol-
Wechselwirkung. Das magnetische Dipolfeld aller magnetischen Momente nennt man
Streufeld. Betrachtet man nur die Formanisotropie, richten sich die magnetischen Mo-
mente in einem Kristall bevorzugt so aus, dass das Streufeld minimal ist, da so auch die
Energie des Systems minimal ist. In diinnen Schichten wird die Magnetisierungsrichtung
in der Schichtebene bevorzugt, da das Streufeld bei dieser Ausrichtung minimal ist. Auf
Grund der starken Richtungsabhéngigkeit des Dipolfeldes ist diese Wechselwirkung ab-
héngig von der Form und der Verteilung der magnetischen Momente in dem Kristall.

Oberflaichenanisotropie: Die Oberflichen- bzw. Grenzflichenanisotropie ist in Bulkma-
terialien zu vernachléssigen. In diinnen Schichten gewinnen Oberflicheneffekte jedoch an
Einfluss. Die Oberflichenanisotropie ist auf eine Reduktion der Symmetrie und eine An-
derung der lokalen Bindungsverhéltnisse an der Grenzflache, im Gegensatz zum Volumen,
zuriickzufiihren. In sehr diinnen Schichten kann sie zu einer bevorzugten Magnetisierung
senkrecht zur Schichtebene fiihren.

Die verschiedenen Anisotropiebeitréige sind iiberlagert, sodass die Gesamtanisotropie eine
Summe der einzelnen Anisotropien ist. Auf Grund der lateralen Strukturierung, die in
dieser Arbeit behandelt wird, wird die Dipol-Dipol-Wechselwirkung der einzelnen Streifen
zueinander ebenfalls einen grofen Einfluss haben.

2.1.2 Zwischenschichtaustauschkopplung

Seit der Moglichkeit der Herstellung diinner Schichten ist die Zwischenschichtaustausch-
kopplung von grofsem Interesse. Die phanomenologische Beschreibung der Zwischenschicht-
austauschkopplung erfolgt nach P. Griinberg [9]. Die Austauschkopplung ist abhéngig vom
Material der Zwischenschicht. Beschrinkt man sich auf magnetische Ubergangsmetalle
und deren Legierungen, héngt die Kopplung davon ab, ob das Material dia-, paramagne-
tisch oder ferro- bzw. antiferromagnetisch geordnet ist(Abb. 2.1). Ist das Material nicht
magnetisch geordnet, so ist die Austauschkopplung iiber eine indirekte Austauschwech-
selwirkung beschreibbar. Ist das Material magnetisch geordnet, so lésst sich die Kopplung
iiber die direkte magnetische Austauschwechselwirkung beschreiben. Falls die Zwischen-
schicht metallisch ist, hat die indirekte Austauschwechselwirkung iiber die Metallelektro-
nen zusatzlich einen Beitrag zur Austauschkopplung. Dabei unterscheidet man zwischen
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Abbildung 2.1: Schematische Darstellung der beiden Arten wvon Zwischenschichtkopp-
lung in Abhdngigkeit vom Magnetismus der Zwischenschicht. Im linken Bild werden dia-
oder paramagnetische Zwischenschichten, im rechten Bild antiferromagnetische Zwischen-
schichten angenommen, aus [9] entnommen.

der ferromagnetischen (0°), der antiferromagnetischen (180°) und der 90°-Kopplung. Der
angegebene Winkel bezieht sich auf die Magnetisierung der durch die Zwischenschicht ge-
koppelten Schichten. Durch ein duferes magnetisches Feld oder sehr kleine Anisotropien
kénnen die Kopplungen auch tiberlagert sein, sodass der Winkel zwischen den Schichten
einen Zwischenwert annimmt. Zur Einfachheit betrachten wir nur zwei Schichten der Di-
cken d; und dy mit den Magnetisierungen M; und Ms.

Die Ausrichtungen der Magnetisierungen zweier Schichten, die durch eine para- bzw.
diamagnetische Zwischenschicht getrennt sind, lasst sich {iber Zwischenschichtkopp-
lungsenergie E; beschreiben:

S N
[ M| - | M| [ M| - | My
= —Jicos(Ap) — Jo(cos(Ayp))?. (2.2)

Dabei ist Ay der Winkel zwischen den Magnetisierungen M; und M, der einzelnen
Schichten. Die Konstanten J; und Jy geben die Stérke der Kopplung an. Die Minima
von E; ergeben die Anordnung der Schichten, d.h. dominiert der Term mit Jq, so fiihrt die
Zwischenschichtaustauschkopplung bei einem positiven Wert zu einer ferromagnetischen
Kopplung. Ist der Term mit J; dominierend und negativ, so ist die Kopplung antiferro-
magnetisch. J; wird als bilinearer Faktor bezeichnet. Der biquadratische Faktor Jo fithrt
zu einer 90°-Kopplung, falls er dominierend und negativ ist.
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Zusétzlich miissen noch andere magnetische Energiebeitrige, wie die Zeemann- und Aniso-
tropieenergie, berticksichtigt werden. Die gesamte magnetische Energie einer vierzahligen
kubischen Anisotropie lédsst sich durch folgende Formel beschreiben:

- MOH[Mldl cos(p1) + Mady cos(gog)} (2.3)

" fil [dl(sin(le))2 + d2($i”(2§02))2:|7

d; und ds sind dabei die Dicken der magnetischen Schichten, H ist das dufere Magnetfeld
(in Richtung einer leichten Richtung angelegt) und K; ist die Volumenanisotropiekonstan-
te. Die Winkel ¢; und 5 sind die Winkel, die die Magnetisierung der einzelnen Schichten
mit der externen Magnetfeldrichtung einschliefen. Die Minima dieser Gleichung definieren
die Orientierung der Magnetisierungen der einzelnen Schichten.

Fiir Zwischenschichten mit einer statischen antiferromagnetischen Ausrichtung
muss ein anderer Ansatz gewihlt werden. Betrachtet man ein antiferrromagnetisches Ma-
terial als Schichtsystem aus ferromagnetischen Monolagen, die von Lage zu Lage antipar-
allel ausgerichtet sind, so lasst sich Formel 2.2 ersetzen mit:

E;=C.(Ap)* + C_(Ap — 7). (2.4)

Ay ist dabei wieder der Winkel zwischen den magnetischen Momenten der getrennten
Schichten. Cy und C_ sind dabei anzupassende Parameter. Im Idealfall glatter Schichten
erhdlt man C,=0 fiir eine gerade Anzahl von Monolagen und C_=0 fiir eine ungerade
Anzahl von Monolagen. Fiir den Fall von C', =0 fiihrt eine Energieminimierung auf einen
Winkel von Ap=180°, also auf eine antiferromagnetische Kopplung. Im Fall von C'_=0
fithrt die Energieminimierung somit auf eine ferromagnetische Kopplung mit Ap=0°. Die
90°-Kopplung ergibt sich bei gleich grofsen Parametern von C'_ und C.. Bei den anti-
ferromagnetisch gekoppelten Eisenschichten zeigt sich in der Magnetisierungskurve eine
Gerade mit konstanter Steigung. Diese entsteht, bei Verringerung des Magnetfeldes, durch
das konstante Herausdrehen der Magnetisierung einer Schicht aus der Richtung des ange-
legten Magnetfeldes auf Grund der antiferromagnetischen Kopplung. Im Nullfeld nehmen
die Magnetisierungsrichtungen der Schichten dann einen Winkel von 180° zueinander ein.
Wird das Magnetfeld in die negative Richtung erhoht, wird auch die Magnetisierung der
zweiten Schicht konstant gedreht, in diesem Fall in die Feldrichtung. Werden zusétzlich
noch Anisotropien in dem System angenommen, kommt es zu sogenannten Spin-Flop-
Ubergangen, bei denen sich die Magnetisierung sprungartig veréndert.

Bei metallischen Zwischenschichten mit magnetischer Ordnung, wie bei dem in dieser Di-
plomarbeit verwendeten Cr, gibt es eine Uberlagerung der in den Gleichungen 2.2 und 2.4
beschriebenen Fiélle. In Abbildung 2.2 sind idealisierte Magnetisierungskurven fiir ferro-
magnetisch und antiferromagnetisch gekoppelte Fe/Cr/Fe-Heteroschichten zu sehen. Die
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Pfeile geben die jeweiligen Magnetisierungsvektoren in der oberen und unteren Fe-Schicht
wieder.

MM, M/M
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Abbildung 2.2: Idealisierte Magnetisierungskurven fir ferromagnetisch (links) und anti-
ferromagnetisch (rechts) gekoppelte Fe/Cr/Fe-Heteroschichten. Abb. aus [10] entnommen.

Im Fall von Chrom ist die Art der Zwischenschichtkopplung abhéngig von der Chrom-
schichtdicke. Abb 2.3 zeigt das Verhalten der Kopplung in Bezug auf die Schichtdicke. Bei
negativen Werten ist die Kopplung antiferromagnetisch, bei positiven ferromagnetisch.
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Abbildung 2.3: Zwischenschichtaustauschkopplung in Fe/Cr/Fe-Heterostrukturen als
Funktion der Cr-Schichtdicke, aus [10] entnommen.
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2.2 Streumethoden zur Untersuchung diinner Schich-
ten

Die Streuung ist in der Physik der kondensierten Materie eine weit verbreitete Methode
zur Untersuchung von Materialien. Dabei dienen Neutronen, Elektronen und Réntgen-
strahlen mit ihren verschiedenen Eigenschaften als Sonden fiir verschiedene Phénomene.
Man unterscheidet prinzipiell zwischen der elastischen Streuung zur Untersuchung der
Struktur und der inelastischen Streuung zur Untersuchung der Dynamik eines Systems.
In dieser Arbeit liegt das Hauptaugenmerk auf der Neutronenstreuung. Aufserdem be-
schranken wir uns hier auf die elastische Streuung. Auf Grund der Ladungsneutralitit
der Neutronen héngt ihr Streuquerschnitt nicht von der Kernladungszahl ab und die Ein-
dringtiefe der Neutronen ist sehr grof. Es kann sowohl die nukleare Struktur auf Grund
der starken Wechselwirkung als auch die magnetische Struktur auf Grund der Wechselwir-
kung des magnetischen Momentes, z,=1,913 2?2,,7 mit den magnetischen Momenten der
Probenelektronen untersucht werden. Mit einer de-Broglie Wellenldnge der thermischen
Neutronen (E/25 meV) im Bereich der Gitteratomabstinde (~1 A) kénnen Interferenz-
phénomene zur Strukturuntersuchung herangezogen werden. Die elastische Streuung ist
eine tiefenaufgeldste Methode zur Strukturbestimmung. Des Weiteren kann der Anteil der
magnetischen Streuung durch eine Polarisationsanalyse von der strukturellen Streuung
getrennt werden, sodass die Streuung Auskunft iiber die mikroskopische Magnetisierung
geben kann. Hier werden die Grundlagen der Streuung vorgestellt, fiir eine genauere Aus-
einandersetzung wird auf [11| verwiesen.

2.2.1 Streutheorie

detector
source

.plane wave*

,plane wave“
sample

Abbildung 2.4: Schematische Darstellung eines Streuexperiments nach der Fraunhofer
Néherung, aus [12] entnommen.

Fiir die Beschreibung der elastischen Streuung wird die sogenannte Fraunhofer Ndherung
herangezogen. In Abb. 2.4 ist ein typischer Aufbau eines Streuexperimentes in dieser Na-
herung zu sehen. Dabei kann das Wellenpaket, welches auf der Probe auftrifft, als eine
ebene Welle betrachtet werden, wenn der Abstand zwischen Strahlungsquelle und der
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Probe viel grofser als die Probengrofie ist. Das gleiche gilt fiir die auf den Detektor auf-
treffende Welle, falls auch der Abstand der Probe zum Detektor grof ist. Die ebene Welle,
des einfallenden Strahls, kann dabei durch den Wellenvektor k beschrieben werden. Die
gestreute ebene Welle wird durch k beschrieben. Zusitzlich wird eine monochromatische
Quelle angenommen. Fiir den Fall der elastischen Streuung kann die Beziehung

2

k= k| = |k =K== (2.5)

aufgestellt werden, bei der die Beitrdge der Wellenvektoren vor und nach der Streuung
gleich grof sind.

Der Streuvektor wird zu

—

Q=K —k (2.6)

definiert. Dabei hat h@ die Bedeutung des Impulsiibertrags wihrend der Streuung. Die
Grofe des Steuvektors lasst sich iiber

5 4
Q = |G| = \/I? + k? + 2Kk cos(26) = Q = - sin © (2.7)

berechnen, wobei 20 der Richtungsénderung des Wellenvektors entspricht.

Y Fldche r?dQ

/>Detektor

Abbildung 2.5: Geometrie zur Herleitung des Streuquerschnittes, aus [12] entnommen.
Bei einem Streuexperiment wird die Intensitét I(@) in Abhéngigkeit des Streuvektors Q
gemessen. Die an der Probe gestreute Strahlung wird mittels eines Detektors detektiert.
Dieser hat die Fliche dS und iiberspannt im Abstand r damit einen Raumwinkel von
dQ=dS/r* (Abb. 2.5). Die Position des Detektors wird durch die Winkel ® und © in
Bezug auf die einfallende Welle beschrieben. Die gemessene Intensitdt ist proportional
zu dem Querschnitt, welcher ein Mafs fiir die Wahrscheinlichkeit ist, dass zwischen dem
einfallenden Teilchen der Materie eine Wechselwirkung stattfindet. In Abbildung 2.5 ist die
verwendete Geometrie zur Herleitung des Streuquerschnittes zu sehen. Der differenzielle
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Streuquerschnitt g—g ist proportional zu der Wahrscheinlichkeit, dass ein Teilchen durch

die Wechselwirkung mit der Probe in den Raumwinkelbereich d2 gestreut wird. Dieser
wird durch:

do  dn

dQ — JdS
definiert, wobei dn der Anzahl der detektierten Teilchen entspricht. Der differenzielle
Streuquerschnitt ist dabei auf den einfallenden Teilchenstrom J normiert. Durch die In-
tegration iiber alle Raumwinkel erhédlt man den totalen Streuquerschnitt

_ [do(©,9)
o= / T, (2.9)

Fiir die mikroskopische Berechnung des differenziellen Streuquerschnittes ist eine quan-
tenmechanische Betrachtung der Wechselwirkung der Strahlung mit der Probe notwen-
dig. Das Betragsquadrat der Wellenfunktion ist dabei proportional zum differenziellen
Streuquerschnitt. Der Einfluss der Wechselwirkung auf die Wellenfunktion wird iiber ein
Potential V(7) in der Schrodingergleichung beschrieben.

(2.8)

- h? . L0

Hy = < 2mA + V(r)) Y= zhatw. (2.10)
Die Losungen der Schrodingergleichung geben die moglichen Zusténde des Systems an. Da
wir nur elastische Streuung betrachten, kann die zeitliche Entwicklung durch den Faktor
e~ 7t innerhalb der Wellenfunktion beschrieben werden. So kann eine Wellengleichung fiir
den raumlichen Teil der Wahrscheinlichkeitsamplitude ¢ aus Gleichung 2.10 abgeleitet
werden:

(A +E* (7)) = QhZLV@/J (2.11)
mit () = 2;; (E-V(). (2.12)

Eine Losung dieser Wellengleichung kann im Vakuum (V(7)=0) und unter der Annahme
der Fraunhofer Naherung durch ebene Wellen ¢ = woe[(i(k’?_%t))] der Energie £ = hok?

2m
gegeben werden. Fiir die Losung der Wellengleichung 2.11 in Materie kann diese mit der
Methode der Greenschen Funktion gelost werden.

Es wird angenommen das eine Funktion G(7,r/) existiert, fiir die (A + k*)G(F,7’) =

(7 — ') gilt. Eine mogliche Form der Greenschen Funktion ist:

o o 1 6ik\F’fr| 513
(T7T)—_E|’I?—T_;| ( )

Die Losung von Gleichung 2.11 ist mit Hilfe der Greenschen Funktion gegeben durch:

9 . 5 o
WO = et [ GEAVEEE) (2.14)
. ikr R = N
l.BANgrn e(zkf‘) . 27177%2 GT /V(r,)e—er d37",, (215)
s
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wobei 1y einer ebenen Welle, der Losung im homogenen Fall (ohne Potential) entspricht.
Diese nun erhaltene integrale Form (Gleichung 2.14) hat den Vorteil, dass sie iterativ gelost
werden kann. Die Entwicklung nach den Wellenfunktionen wird als Born-Serie bezeichnet.
Unter der Annahme einer schwachen Wechselwirkung reicht meist schon die erste Ordnung
der Entwicklung, die sogenannte Born’sche Naherung (Gleichung 2.15). In dieser Naherung
wird nur die Einfachstreuung beriicksichtigt. Besonders fiir die Neutronenstreuung, bei der
das Wechselwirkungspotential klein ist, liefert diese Naherung gute Ergebnisse. Es ergibt
sich folgende Streuamplitude in der Born’schen Néherung:

—

m —iQr 13,7
f(®a¢> = W/V(T/>e Q d37“’, (2_16)
mit dem Streuvektor Q) = K - k.

Um den Zusammenhang zu dem differenziellen Streuquerschnitt zu erhalten, ist zu beach-
ten, dass die Wahrscheinlichkeit in der Quantenmechanik, ein Teilchen im Raumelement
d3r zu finden, durch das Betragsquadrat der Wellenfunktion [¢)|* gegeben ist. Daher gilt:

2 L2
© 1700 = o | [ Ve P (2.17)
In Gleichung 2.16 kann man erkennen, dass die Streuamplitude die Fouriertransformierte
des Streupotentials ist. Da man in einem Streuexperiment jedoch das Betragsquadrat der
Streuamplitude {iber den differentiellen Streuquerschnitt misst, geht die Phaseninformati-
on verloren. Daher kann man das Streupotential nicht einfach durch Riicktransformation
berechnen, sondern ist auf die Modellierung der Streuintensitit angewiesen. Dabei wird
ein Modell der untersuchten Struktur erstellt, auf dessen Basis die Streuintensitéiten be-
rechnet und mit dem Experiment verglichen werden. Dieses Modell wird iterativ verbessert
um eine maoglichst gute Ubereinstimmung der Simulation mit den gemessenen Daten zu
erhalten.

2.2.2 Reflektometrie

Reflektometrie ist eine Streutechnik zur tiefenaufgelosten Bestimmung nuklearer und ma-
gnetischer Profile in Diinnschichtsystemen. Die Reflektometrie wurde in den 1980er Jahren
schon exzessiv zur Untersuchung weicher Materie, wie Polymeren oder den Effekten von
Fliissigkeiten an Oberflichen, genutzt. Auf Grund der Forschung an diinnen Schichten
gewann diese Methode auch in der Festkorperphysik an Bedeutung.

In Abbildung 2.6 ist der Strahlengang einer typischen Reflektometriemessung abgebil-
det. Ein monochromatischer und gut kollimierter Strahl triff unter einem wohl definierten
Winkel o; = © (iiblicherweise © < 5°) auf die Probe. Dort wird er teilweise reflektiert
und teilweise in das Material transmittiert. Es kommt zur sogennanten spekuléren Streu-
ung, die bei a; = a; beobachtbar ist, und zur off-spekulédren bzw. diffusen Streuung bei
Winkeln o; # oy.
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Abbildung 2.6: Streuung unter streifenden Einfall bei einer Reflektometriemessung, adap-
tiert aus [13]

Spekulire Reflektivitéit: Bei gleich grofen Einfalls- und Reflektionswinkeln (o = ary)
spricht man von der spekuléren Reflektivitat. Der Streuvektor steht dann immer senkrecht
zur Probenoberflache. Die spekulédre Streuung enthélt tiefenaufgeloste Informationen iiber
die lateral gemittelten Ordnungsparameter, wie z.B. Schichtdicken und Rauigkeiten, der
Schichten.

reflektierter Strahl 1

reflektierter Strahl 2

np=1
(Ii [ 8 af [} (I,f

ni<t

ni<ny<1i

—_——— transmittierter Strahl

Abbildung 2.7: Reflektion und Brechung an einer Einzelschicht auf einem Substrat, adap-
tiert aus [14).

In Abb. 2.7 ist der Fall der Reflektion und Brechung an einer Einzelschicht auf einem
Substrat gezeigt. Der Strahl wird sowohl an der Oberflache als auch an der Grenzflache
reflektiert. Diese verschiedenen Strahlen koénnen, abhéngig von der Wellenldnge und der
Wegdifferenz, sowohl konstruktiv, als auch destruktiv interferrieren. Maximale Intensitat
wird erreicht, wenn die Wegdifferenz genau ein ganzzahliges Vielfaches der Wellenldnge
betragt.

Die Streuamplitude ist eine Faltung der Fourier-Transformationen des Kristallpotentials
und mesokopischer Strukturen, wie z.B. Grenzflachen verschiedener Materialien. Misst
man nur einen kleinen Winkelbereich, so erhélt man nur einen kleinen Ausschnitt dieser
Faltung. Dieser ist nach der Riicktransformation nicht vom Produkt eines Mittelwertes
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der Potentiale zu unterscheiden. Daher kénnen die untersuchten Kristalle als Kontinuum
betrachtet werden, so dass die spekuldre Reflektivitat analog zur klassischen Optik, unter
Verwendung angepasster Brechungsindizes, betrachtet werden kann [15]. Der komplexe
Brechungsindex n kann direkt aus dem Kristallpotential abgeleitet werden [11, 16].

no= 1-6+if, (2.18)

mit b = ;;Z%(bj)pj, (2.19)
j

und g = X S3(bj)p;- (2.20)
2m <

Fiir die meisten Materialien sind die Streuldngendichten fiir Rontgen- und Neutronen-
strahlung positiv, sodass der Brechungsindex kleiner als 1 wird. Aus diesem Grund gibt
es bei dem Ubergang von Luft zu Probe einen Winkelbereich der Totalreflektion, der iiber
das Snellius’sche Brechungsgesetz bestimmt werden kann:
™ . Ny
= — — arcsin(—). 2.21

oy 5 r m(nl) ( )
Fiir grofsere Einfallswinkel (a; > o) tritt wie oben angesprochen sowohl Reflektion als
auch Transsmission an den Grenzflachen auf. Die Anteile des reflektierten bzw. transmit-
tierten Strahls werden durch die Fresnelschen Formeln aus der Optik beschrieben. Dabei
fliefst der Brechungsindex in den Reflektions- bzw. Transmissionskoeffizenten, R und T,
ein.

o; — noy |2

R— ‘ (2.22)
o + noy
2; |2
T = ‘O‘ (2.23)
oy + noy

In Abbildung 2.8 ist eine simulierte Rontgenreflektionskurve fiir das verwendete Fe/Cr-
Schichtsytem zu sehen. Bei kleinen Winkeln ist das Totalreflektionsplateau zu erkennen.
In diesem Bereich bleibt die gemessene Intensitét theoretisch konstant, steigt jedoch auf
Grund des Experimentaufbaus (Ausleuchtungseffekt) bis zum maximalen Totalreflekti-
onswinkels an. Nach dem Plateau fallt die Intensitét fiir eine ideal glatte Grenzfliche mit
I~ é [11] auf Grund der immer hoher werdenden Transmission ab. Der Intensitétsabfall
wird auf Grund von Rauigkeiten verstarkt. Die Intensitdtsmaxima bzw. Minima werden
durch konstruktive und destruktive Interferenz hervorgerufen. Aus diesen Extrema las-
sen sich die Schichtdicken, in der Kleinwinkelndherung und fiir den Bereich, in dem die
kinematische Naherung gilt, leicht iiber

AQ ~ 2; (2.24)

berechnen. Dabei sind die Extrema durch die Gesamtschichtdicke D und die Dicke der
einzelnen periodischen Schichten d iiberlagert.
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Abbildung 2.8: Simulierte Rontgenreflektometriekurve fir das Schichtsystem dieser Arbeit.

Diffuse Streuung: Falls die Grenzflichen der untersuchten Proben Fluktuationen, wie
zum Beispiel Rauigkeiten, aufweisen, tritt die sogenannte diffuse Streuung auf. Bei der
diffusen Streuung werden die Strahlen zusétzlich an der modulierten Grenzflache gebeugt,
was zu Streuwinkeln ay # «; fithrt (Abb. 2.9). Aus der diffusen Streuung bzw. off-
spekuldren Streuung erhélt man Informationen tber die Fluktuationen der gemittelten
Werte der spekuldren Messung.

e 5\ s a?ﬁ\ ”._:gﬁ__“":r-t:

Abbildung 2.9: Spekulire Reflektivitdt und diffuse Streuung an einer lateral modulierten
Grenzfliche, aus [14] entnommen.

Die diffuse Streuung ldsst sich nicht mehr durch die Born’sche N&herung beschreiben. Hier
muss die sogenannte Distorted Wave Born Approximation (DWBA) angewendet werden.
In dieser Naherung wird das Streupotential jeder Schicht in eine Summe aus einem exakt
16sbaren Teil und einem Storteil aufgeteilt. Der exakt losbare Teil ist eine Mittelung tiber
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die lateralen Parameter und fiihrt zur spekuldren Streuung. Der Storteil des Potentials
behandelt die Fluktuationen der gemittelten Parameter als kleine Stérung innerhalb der
Storungstheorie. Des Weiteren konnen strukturelle Peaks in der diffusen Streuung durch
eine laterale Periode der Proben in x-Richtung (Abb. 2.6) hervorgerufen werden. Die Lage
dieser off-spekuldren Peaks kann durch

2 2
Qa = S5 = - (cos(@)? = cos(ay)’) & 1 (a7 — a}) (2.25)
berechnet werden. Oft wird die spekulédre Reflektivitdat zusammen mit der diffusen Streu-
ung gemessen. Fine Intensitatskarte einer solche Messung ist exemplarisch in Abb. 2.10
zu sehen. Der Einfallswinkel ist gegen den Reflektionswinkel aufgetragen, wobei die ge-

messene Intensitét in einer logarithmischen Farbskala dargestellt ist.

100

10
£l
— S,
o, 1 =
S @
g
£

0.1
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Abbildung 2.10: Beispiel einer Intensititskarte einer Neutronenreflektometriemessung an
einer strukturierten Fe/Cr-Vielfachschicht, zur Darstellung der spekuldren und diffusen
Streuung. Die Intensitat ist auf einer logarithmischen Farbskala dargestellt. Der Finfalls-
winkel ist gegen den Reflektionswinkel aufgetragen.

Magnetische Wechselwirkung

Durch die Ausnutzung der Wechselwirkung des magnetischen Moments der Neutronen
kann neben der nuklearen Struktur auch die magnetische Struktur untersucht werden.
Auf Grund der Dipol-Dipol-Wechselwirkung des magnetischen Moments des Neutrons
mit dem Magnetfeld der Probe, welches durch die Spins der ungepaarten Elektronen und
dem magnetischen Moment des Bahndrehimpulses hervorgerufen wird, muss das gesamte
Wechselwirkungspotential fiir Neutronen um den Term
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Vmag == _f)/n,uNarg (226)

erweitert werden. Dabei ist & der Spinoperator zusammengesetzt aus den Paulimatrizen.
Das Wechselwirkungspotential mit dem zusétzlichen magnetischen Beitrag fiihrt auf den
differentiellen Wirkungsquerschnitt:

2

do (016 M.L(0) |0)] . (2.27)

dQ 2up

Zur Herleitung dieser Gleichung wird auf Fachliteratur, wie z.B. [17| hingewiesen. Man
kann aus der Gleichung jedoch wichtige Informationen erhalten. Da nur die o, Matrizen in
der Gleichung 2.27 vorkommen, kann sich die Spinrichtung der Neutronen in z-Richtung,
der Quantisierungsachse, dndern. Des Weiteren trigt nur die Komponente der Magneti-
sierung, die senkrecht zum Streuvektor Cj steht, zum differenziellen Wirkungsquerschnitt
bei. Daher kann man nur die Magnetisierung in dieser Richtung messen.

('Vnro)z

Polarisationsanalyse

Eine wichtige Untersuchungsmethode fiir die magnetischen Eigenschaften ist die polari-
sierte Neutronenstreuung mit Polarisationsanalyse entlang einer Richtung. Dabei wird der
einfallende Neutronenstrahl beziiglich der Quantisierungsachse polarisiert und die Polari-
sation nach der Streuung analysiert.

Zur Beschreibung der Polarisation wird die Wellenfunktion der Neutronen als zweikom-
ponentige Ortswellenfunktion geschrieben:

o ¥4 (7)
— _, 2.28
Y(7) ( W_(7) ( )
14 () beschreibt dabei die Neutronen mit Spin ,up“ und ¢_(7) die Neutronen mit Spin

,down" in Bezug auf die Quantisierungsachse. Die Wellengleichung kann fiir das Gesamt-
potential der nuklearen und magnetischen Wechselwirkung,

27mh?
V() = ——pnb— VNGB, (2.29)

gelost werden und fiihrt zu dem grundlegenden Gleichungssystem fiir das Verstandnis der
Polarisationsanalyse. Das Gleichungssystem ist gekoppeltet:

2moyn iy,
hQ

1)+ [ = by + R 0, )+ 2 g ) =0 (230

V(R + [k2—4wbpzv 2”?“"3@ (742 P BL () = 0. (231)

Dabei ist B| das Magnetfeld der Probe parallel zum Fiihrungsfeld des Experimentes und
B, senkrecht dazu. Beide Felder sind wiederum senkrecht zum Streuvektor @ Aus den
Gleichungen 2.30 und 2.31 kann man erkennen, dass es vier verschiedene Prozesse gibt:
zwei Spin-Flip-Prozesse (SF) und zwei nicht-Spin-Flip-Prozesse (NSF).
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(++4) — Kanal (up — up)
NSF =
(——) — Kanal (down — down)

(+—) — Kanal (up — down)
SF =
(—+) — Kanal (down — up)

Fiir die Komponenten der Magnetisierung der Probe in B-Richtung gibt es Intensitéten
in den NSF-Kanilen, hier sind die Gleichungen entkoppelt. Es werden sowohl Anteile
der nuklearen als auch der magnetischen Streuung gemessen, wobei deren Anteile an der
Streuung bei magnetischen Proben in der gleichen Grofsenordnung liegt. Im (++)-Kanal
wird der Beitrag der magnetischen Streuung zu der nuklearen Streuung addiert und im (—
)-Kanal subtrahiert. Die Komponenten der Magnetisierung der Probe, die in B, -Richtung
liegen, liefern bei der Streuung Intensitéiten in den SF-Kénalen. Die Gleichungen sind in
diesem Fall gekoppelt. In den SF-Kanélen wird ein rein magnetisches Signal gemessen.
Durch diese Messungen kénnen Informationen iiber die Magnetisierungsrichtungen in der
Probe gewonnen werden: tiefenaugeloste, Lagenweise Vektormagnetrometrie.






Kapitel 3

Grundlagen der experimentellen
Methoden und Instrumente

3.1 Experimentelle Methoden und Instrumente zur Pro-
benherstellung

Die Probenherstellung, inklusive der Strukturierung der Proben, ist ein Teil der hier vor-
gestellten Diplomarbeit. Die Schichten des in der Einleitung vorgestellten Fe/Cr-Schicht-
systems wurden mittels einer Molekularstrahlepitaxie-Anlage gewachsen. Die Strukturie-
rung der Proben wurde durch eine Kombination der Nanoimprint-Lithographie und einem
Tonenstrahlitzprozess realisiert. Um einen Uberblick iiber die verwendeten Instrumente
und Methoden zu erhalten, werden diese in diesem Kapital kurz vorgestellt.

3.1.1 Molekularstrahlepitaxie

Elektronenoptik - —~ Differenziell
gepumpte
Proben- ;U% Schleuse
transferstab il |
T ]
Schwingquarze zur /—_ _H_T_HJ
Schichtdicken- ~ D.
messung E H
Turbopumpe
| — %7002 ] ] -] e Bl Bl
6 Quellen — |
Titansublimations-
pumpe T
—
T
N,-Kiihlfalle \\—/

Abbildung 3.1: Schematischer Aufbau der MBE-Anlage, entnommen aus [18].
Die epitaktisch gewachsenen Schichten wurden mit einer Molekularstrahlepitaxie-Anlage

(engl. Molekular Beam Epitaxy, MBE) hergestellt. Hierbei handelt es sich um eine Ul-
trahochvakuumanlage (UHV) mit einem Basisdruck von 2-107!° mbar. Die MBE-Anlage

19
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ist schematisch in Abb. 3.1 dargestellt. Die Hauptkammer verfiigt iiber eine Turbomole-
kularpumpe, der eine Oldiffusionspumpe als Vorpumpe vorgeschaltet ist. Mit einer Tit-
ansublimationspumpe und einer Ny-Kiihlfalle kann der Druck wihrend des Aufdampfens
kleiner als 107 mbar gehalten werden. Uber ein Schleusensystem kénnen die Proben in
die Anlage ein- und ausgeschleust werden ohne die Kammer beliiften zu miissen. Dazu
ist ein Probenhalter an einem Probenstab befestigt, der durch das Schleusensystem aus
zwei Schleusenstufen, die durch Dichtringe getrennt sind, in die Hauptkammer befoérdert
werden kann. Die erste Schleusenkammer wird durch eine Oldiffusionspumpe evakuiert
und erreicht einen Druck von ca. 4- 1072 mbar. An die zweite Schleusenstufe ist eine Tur-
bomolekularpumpe angeschlossen, mit der ein Druck von 4 - 107 mbar erreicht werden
kann. Die zweite Schleusenkammer fiihrt in die Hauptkammer der Anlage. Des Weiteren
kann die Probe {iber den Probenhalter geheizt werden. Die Anlage verfiigt {iber vier direk-
te Quellen, welche durch zwei verschiedene Elektronenstrahlheizungen zum Verdampfen
gebracht werden. Dabei wird ein Elekronenstrahl auf das zu verdampfende Material ge-
lenkt, wodurch dieses erhitzt wird. Weiterhin sind zwei indirekte Quellen verfiigbar. Bei
diesen indirekten Quellen wird nicht das zu verdampfende Material selbst, sondern der
Tiegel, in dem sich das Material befindet, erhitzt. Im Falle von Chrom als zu verdampfen-
des Material ist eine indirekte Quelle sinnvoll, da Chrom nicht schmilzt, sondern direkt
sublimiert.

Die herrschende Aufdampfrate wird iiber einen Schwingquarz bestimmt. Ein Schwing-
quarz hat eine massenabhéngige Schwingungsfrequenz iiber deren Verdnderung die Auf-
dampfrate bestimmt wird.

Zur in-situ Charakterisierung der Kristallqualitit ist eine Low Energy Elektron Diffraction
(LEED) Vorrichtung und zur Untersuchung der elementaren Zusammensetzung ein Auger
Spektometer in der MBE Anlage verbaut.

3.1.2 Nanoimprint-Lithographie

Mold in heiles Polymer

Polymer erhitzen "
driicken

Co-o - -
a)HotEmbossing Soeeesy b,
/ I I \%@( W

uv-Resist _ R"\af'sci’g ('j’:fci’;n Belichtung mit UV

Sample \ — Vernetzung
Abbildung  3.2: by v I
Nanotmprinter
Nz-2000 [19]. Abbildung 3.3: Imprintprozess, aus [20].

Die Nanoimprint-Lithographie ist ein Lithographieverfahren zur Herstellung von Nano-
strukturen. Seit die Nanoimprint-Lithographie vor etwa 15 Jahren von Chou et al. [21]
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eingefithrt wurde, ist sie eine aufstrebende und kostengiinstige Methode zur Strukturie-
rung, die sowohl einen hohen Durchsatz als auch eine hohe Auflésung bietet. Daher ist sie
eine gute Alternative zur Elekronenstrahl-Lithographie und zu optischen Lithographieme-
thoden. Es sind Strukturiibertragungen maoglich, die kleiner als 10 nm sind [22]. Bei der
Nanoimprint-Lithographie handelt es sich um ein Prageverfahren bei dem ein Stempel, auf
dem sich die gewiinschten Strukturen befinden, in einen Lithographielack gepresst wird
und die Strukturen so iibertragen werden. Dabei unterscheidet man zwischen zwei Arten
der Imprint-Lithographie: dem thermischen- und dem UV-Nanoimprint. Die Auflésung
ist bei diesen Verfahren lediglich durch die auf dem Stempel vorgegebenen Strukturen
begrenzt, die per Elektronenstrahl-Lithographie geschrieben werden.

Thermischer Nanoimprint: Bei dem thermischen Nanoimprint (engl. hot embossing)
in dieser Arbeit wurden Strukturen von einem Quarzstempel direkt in eine Fluon ETFE
Folie aus Ethylen Tetrafluoroethylen iibertragen. Bei diesem Verfahren ist kein Lack fiir
die Ubertragung der Strukturen nétig. Der Quarzstempel wird auf der Folie ausgerichtet
und die Strukturen werden durch Einwirkung von Druck und Temperatur in die Folie
iibertragen. Dabei wird die Glasiibergangstemperatur der Folie iiberschritten, sodass sich
die Strukturen des Quarzstempels in die weiche Folie pressen lassen. Nachdem die Folie
abgekiihlt und wieder erhértet ist, kann der Stempel von dem Material getrennt werden.

UV-Nanoimprint: Bei dem UV-Nanoimprint werden die Strukturen von einem Stempel
in einen UV-Lack iibertragen. Dieser ist nach dem Auftragen auf die Probe noch unver-
netzt. Nach dem Ausrichten des Stempels auf der belackten Probe wird dieser in den noch
weichen UV-Lack gepresst, sodass sich der Lack in allen Hohl- und Zwischenrdumen des
Stempels verteilen kann. Nachdem die Strukturen so in den UV-Lack iibertragen wurden,
wird der UV-Lack durch eine Belichtung mit UV-Licht ausgehértet. Der Stempel muss
fiir diesen Prozess UV-lichtdurchléssig sein. Nach dem Aushérten des Lackes kann die
Probe von dem Stempel geldst werden. Auch hier sind gute anti-Adhésions Eigenschaften
des Stempels oder eine zusétzliche Antihaftschicht zwischen dem Imprintlack und dem
Stempel notig, um eine defektfreie Trennung zu gewahrleisten. Der grofte Vorteil dieses
Verfahrens ist die geringe thermische Belastung der Probe, da der Prozess bei Raum-
temperatur stattfindet. Aufserdem sind die nétigen Prozessdriicke wiahrend des Imprintes
kleiner als bei dem thermischen Imprint, sodass auch die mechanische Belastung der Pro-
ben geringer ist.

3.1.3 Reaktives Ionenstrahlatzen

Um die Strukturierung des Lackes in die darunter liegenden Schichten zu iibertragen, ist
ein gerichteter Atzprozess notwendig. Aus diesem Grunde ist das Trockenitzverfahren
des (reaktiven) Ionenstrahldtzens (engl. reactive ion beam etching, RIBE) ein geeignetes
Verfahren. Verwendet wurde die Ionfab 300 Plus der Firma Oxford Plasma Technology
(Abb. 3.4a). Die Anlage kann mit verschiedenen Atzgasen betrieben werden. Bei Verwen-
dung von reaktiven Atzgasen, wie z.B CF,, O, oder SF¢ kann die Anlage reaktiv ftzen.
Bei Verwendung von Edelgasen (z.B Argon) ist der Atzprozess nicht reaktiv, hier spricht
man vom lonenstrahldtzen. Die Ionen werden auf die Probe beschleunigt, wo sie durch
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Abbildung 3.4: RIBE-Anlage Ionfab 300 Plus der Firma Ozxford Plasma Technology, ent-
nommen aus [23]

die hohe kinetische Energie Oberflichenatome aus der Probe herausschlagen. Durch den
gerichteten Ionenstrahl ist das Ionenstrahlitzen ein anisotropes Atzverfahren. Bei dem
reaktiven lonenstrahléatzen wird der physikalische Abtrag von der chemischen Reaktion
der Gasatome mit den Atomen der Probenoberflache unterstiitzt.

Der schematische Aufbau der RIBE-Anlage ist in Abb. 3.4b zu sehen. In die Ionenquelle
wird das verwendete Atzgas eingelassen. Ein Plasma wird durch Anlegen einer Anregungs-
frequenz im Radiofrequenzbereich {iber Stofionisation erzeugt. Die so erzeugten positiv
geladenen Ionen werden iiber ein negativ geladenes Beschleunigungsgitter in Richtung
der Probe beschleunigt. Zusétzlich werden die Ionen durch ein Schirmgitter fokussiert,
sodass ein gerichteter Ionenstrahl erzeugt wird. In der Hauptkammer der RIBE-Anlage
befindet sich ein Neutralisator der Elektronen emittiert, welche die beschleunigten Ionen
neutralisieren, um ein Aufladen der Probe zu verhindern. Dies ist bei nicht leitenden
Proben noétig, da die Aufladung der Probe die nachfolgenden Ionen abstofsen wiirden. Die
durch den Atzprozess aus der Probe herausgeschlagenen Atome werden iiber eine Absaug-
vorrichtung, die zusétzlich iiber ein Massenspektrometer verfiigt, abgepumpt. Uber das
Massenspektrometer konnen withrend des Atzprozesses Informationen iiber das geétzte
Material gegeben werden. Die Hauptkammer verfiigt {iber einen rotierenden Probenhal-
ter, der um bis zu 150° zum einfallenden Ionenstrahl gekippt werden kann. Durch die
Rotation der Probe werden Abschattungseffekte beim Atzprozess minimiert. Die Tem-
peratur der Probe wird wihrend des Atzvorganges iiber eine Heiz- und Kiihlvorrichtung
konstant gehalten. In der Hauptkammer herrscht ein Druck von weniger als 10~% mbar,
also Hochvakuum. So ist die freie Weglange der beschleunigten Atome grofs genug, um
mit der ndtigen Energie auf der Probe aufzutreffen und nicht vorher gestreut zu werden.
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3.2 Experimentelle Methoden und Instrumente zur Pro-
bencharakterisierung

In diesem Kapitel werden die verwendeten Instrumente und Methoden zur Probencha-
rakterisierung vorgestellt. Die Proben wurden auf ihre strukturellen und magnetischen
Eigenschaften hin untersucht. Dazu wurden sowohl makroskopische als auch mikroskopi-
sche Methoden verwendet.

3.2.1 Low Energy Electron Diffraction

Die Beugung niederenergetischer Elektronen (engl. Low Energy Electron Diffraction, LEED)
ist eine Methode zur Uberpriifung der oberflichennahen Kristallstruktur und der Ober-
flache. Die geringe Eindringtiefe der elastisch gestreuten Elektronen ist der Grund fiir
die Oberflichenempfindlichkeit dieser Untersuchungsmethode. Es werden Elektronen als
Sonden verwendet, die eine Wellenlédnge im Bereich der Atomabsténde des Kristallgitters
haben, d.h. einige Angstrém. Damit die Elektronen nicht an Gasatomen streuen und die
Oberfliache der zu untersuchenden Schicht lange genug sauber bleibt, muss im Ultrahoch-
vakuum gearbeitet werden.

Die Elektronen, welche aus einem heiffen Filament austreten, werden iiber einen Wehnelt
Zylinder beschleunigt und {iber ein elektrostatisches Linsensystem auf die Probe fokus-
siert. Dort werden die Elektronen an den Gitteratomen der Probe zuriickgestreut und auf
einen Fluoreszenzschirm beschleunigt. An den Stellen, an denen die Elektronen auf den
Schirm auftreffen, leuchtet dieser auf, sodass das Beugungsmuster sichtbar wird.

Ein Beispiel eines solchen Beugungsmusters ist in Abb. 3.5 zu sehen. Es zeigt das Beu-
gungsmuster einer auf Galiumarsenid aufgewachsenen Silberschicht. Die Energie der Elek-
tronen betrug 140 eV. Die scharfen Reflexe zeigen, dass die Ag-Schicht kristallin und die
Oberfliache sauber ist.

Abbildung 3.5: Beispiel eines LEED-Bildes einer Ag-Schicht (Energie 140 eV).

Die Wellenldange der Elektronen kann iiber die Beschleunigungsspannung, und damit iiber
ihre Energie, verdndert werden. Der Zusammenhang zwischen der Energie und der Wel-
lenldnge A ist dabei nach De-Broglie gegeben.
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3.2.2 Magneto-optischer Kerr-Effekt

Polarisator

Laser

Analysator

Photodiode

Abbildung 3.6: Typischer MOKE-Aufbau.

Eine einfache und schnelle Methode Magnetisierungskurven diinner Schichten zu messen
ist der magneto-optische Kerr-Effekt (MOKE). Der verwendete Aufbau des MOKE ist
in Abb. 3.6 dargestellt. Bei dieser Methode wird die Polarisationsdnderung eines line-
ar polarisierten Lichtstrahles nach der Reflektion an einer ferromagnetischen Schicht um
den Kerr-Winkel wy ausgenutzt. Die Anderung des Kerr-Winkels ist proportional zu der
Magnetisierungsdnderung der Probe. Das linear polarisierte Licht lasst sich durch links-
und rechtszirkular polarisiertes Licht beschreiben. Durch unterschiedliche Ausbreitungs-
geschwindigkeiten fiir die links und rechtzirkularpolarisierten Anteile des Lichtes bei der
Reflektion an der Probenoberfliche kommt es zu einer Phasenverschiebung, wodurch sich
die Polarisationsachse um den Kerr-Winkel wg dreht. Die Ausbreitungsgeschwindigkeiten
sind dabei abhéngig von der Magnetisierung der Probe. Durch den zusétzlichen Unter-
schied der Absorption fiir die zwei zirkular polarisierten Anteile wird das linear polarisierte
Licht zudem elliptisch polarisiert. In Abb. 3.7 ist das Verhalten des Lichtes bei der Interak-
tion mit der Probe zu sehen. Man unterscheidet zwischen dem polaren-, longitudinalen-
und transversalen MOKE. In dieser Arbeit wurde lediglich der longitudinale magneto-
optische Kerr-Effekt gemessen.

Als Lichtquelle dient ein einfacher Diodenlaser, dessen Licht (A=635 nm) durch einen
Glan-Thompson Polarisationsfilter polarisiert wird. Das polarisierte Laserlicht wird auf
die zu vermessende Probe gerichtet, welche sich zwischen zwei Polschuhen eines Elektro-
magneten befindet, mit dem beliebige externe Magnetfelder von -300 mT bis +300 mT
eingestellt werden konnen. Das Magnetfeld an der Probe wird tiber eine Hall-Sonde, die
so nah wie moglich an der Probe positioniert ist, gemessen. Der von der Probe reflektierte
Laserstrahl trifft nun auf einen weiteren Linearpolarisator, der als Analysator fungiert.
Hinter dem Analysator befindet sich eine Diode, welche die Intensitdt des einfallenden
Lichtes misst.
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Drehung der Polarisation
um Kerr-Winkel

gedrehte elliptische Polarisation

elliptische Polarisation

Abbildung 3.7: Verhalten der Polarisation bei einem MOKE-FExperiment, adaptiert aus

[24].

3.2.3 SQUID-Magnetometer
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Abbildung 3.8: SQUID-Magnetometer des MPMS der Firma Quantum Design aus [25].

Das SQUID-Magnetometer ,Magnetic Property Measurement System‘ (MPMS) der Fir-
ma Quantum Design ist ein Messsystem zur Bestimmung magnetischer Eigenschaften.
Vereinfacht gesprochen ist ein SQUID-Magnetometer ein Fluss-nach-Spannungs-Konverter,
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der auf dufserst kleine magnetische Fliisse reagiert (Flussquant: h/2e). Das Magnetome-
ter basiert auf einem sogenannten SQUID, d.h. Superconducting Quantum Interference
Device (dt. supraleitende Quanteninterferenzeinheit) (Abb. 3.8). Ein SQUID ist aufge-
baut aus einem supraleitenden Ring, der an ein oder zwei Stellen von einem Josephson-
Tunnelkontakt unterbrochen ist. Ein magnetisches Feld innerhalb des Rings sorgt fiir
Interferenz des durchfliefslenden Stroms und kann so sehr genau (in Auflésung eines Fluss-
quantes) gemessen werden. Fiir das genaue Versténdnis sei der interessierte Leser auf das
Manual [25] oder Literatur zu Josephson-Kontakten in Standarttextbiichern verwiesen.
Bei dem hier verwendeten Magnetometer konnen externe Magnetfelder bis zu +7 Tesla
angelegt werden. Die Feldhomogenitat betragt 0,01% tiber einen Bereich von 4 c¢cm. Das
MPMS verfiigt weiterhin iiber eine prazise Temperatureinheit, mit dem ein Bereich von
1,9 - 400K abgedeckt wird. Mit einem optionalen Ofen kénnen 800 K erreicht werden.

3.2.4 Rasterkraftmikroskop
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Abbildung 3.10:  AFM-Prinzip
Abbildung 3.9: Agilent 5400 AFM [26] [26]

Das Rasterkraftmikroskop (engl. Atomic force microscope, AFM) ist ein Messinstrument
zur Untersuchung von Oberflachen. Dabei wird die Wechselwirkung zwischen einer Mess-
spitze und der Probe, welche iiber das Lennard-Jones-Potential beschreibbar ist, ausge-
nutzt. Zur Untersuchung der Strukturen wurde in dieser Arbeit das 5400 Scanning Probe
Microscope der Firma Agilent Technologies im Nicht-Kontakt-Modus verwendet. Dabei
wird die Messspitze, welche an einer Blattfeder, dem sogenannten Cantilever, befestigt
ist, der Probe angenédhert und iiber sie gerastert. Der Cantilever wird zur Schwingung
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nahe der Resonanzfrequenz angeregt, welche iiber die Reflektion eines auf den Cantilever
gerichteten Laserstrahl mittels eines 4-Quadrantendetektors registriert wird. Uber die An-
derung der Schwingungsamplitude mit dem Abstand zur Oberfliche der Probe wird die
Topographie der Probe bestimmt. Dabei wird die Amplitude durch Nachregeln der Héhe
der Messspitze durch Piezokristalle konstant gehalten. Aus dieser Regelung wird das Ho-
henprofil erstellt. Die Messungen mit dem AFM gaben Aufschluss tiber die Topographie
und somit iiber die Qualitit der Strukturen der Probe.

3.2.5 Rasterelektronenmikroskop
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Abbildung 3.11: Rasterelektronenmikroskop, aus [27].

Ein Rasterelektronenmikroskop REM (engl. scanning electron microscope, SEM) ist ein
bildgebendes Verfahren zur Untersuchung von Oberflichen. Das REM rastert die zu un-
tersuchende Probe mit einem feingebiindelten Elektronenstrahl ab, wobei die Wechsel-
wirkung der Elektronen mit der Probe zur Erzeugung des Bildes ausgenutzt wird. Der
schematische Aufbau des Rasterelektronenmikroskops ist in Abb. 3.11a zu sehen. Die
bendtigten Elektronen werden durch eine Kathode erzeugt, iiber einen Wehneltzylinder
fokussiert und durch eine Anode in Probenrichtung beschleunigt. Uber ein komplexes
Linsensystem wird der erzeugte Elektronenstrahl zur Probe gelenkt. Dort interagieren die
Elektronen mit der Probe tiber die in Abbildung 3.11b gezeigten Wechselwirkungen. Die
in dieser Diplomarbeit gezeigten Bilder nutzen vor allem zwei Kontrastarten:

e Topographiekontrast: Hier wird das Signal von Sekundérelektronen, die durch die
Wechselwirkung des Primérstrahles mit den Atomen in der Probe erzeugt werden
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und die Probe verlassen, genutzt. Sie haben eine Energie von einigen eV und wer-
den durch einen Everhart-Thornley-Detektor registriert. Diese niederenergetischen
Elektronen stammen aus der Oberfliche der Probe und bilden so die Topographie
der Probe ab. Da das Volumen, in dem Sekundérelektronen generiert werden, klein
ist, erlauben diese Bilder eine sehr hohe Auflésung (wenige nm).

e Materialkontrast: Dieser Kontrast wird durch Riickstreuelektronen gebildet. Sie
haben eine typische Energie von einigen keV. Die Riickstreuelektronen nehmen mit
zunehmender Ordungszahl zu und geben daher einen elementspezifischen Kontrast.
Schwere Elemente werden heller und leichte Elemente dunkler abgebildet und geben
so Riickschliisse {iber die chemische Natur der Probe.

Neben diesen beiden Kontrastformen gibt es noch viele weitere Methoden zur Bildgebung
im Rasterelektronenmikroskop. So erscheinen Fliachen, die zum Detektor geneigt sind,
heller als Flédchen, die von ihm abgewandt sind. Durch Kanten-, Aufladungs- und Ab-
schattungskontraste entsteht der Eindruck einer dreidimensionalen Abbildung der Probe.

3.2.6 Rontgenreflektometer

Réntgenréhre Knife-Edge
Collimator

i Gobelspiegel Gobelspiegel
/—§~\_ Q4 Y
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Abbildung 3.12: Rontgendiffraktometer D8 Advanced, adaptiert aus [13]

Das Rontgendiffraktometer D8 Advanced der Firma Brucker AXS wurde in dieser Ar-
beit als Reflektometer zur Untersuchung diinner Schichten verwendet. Das Reflektometer
verfiigt iber eine Cu K-a Rontgenquelle, deren Strahlung tiber einen Gd&belspiegel und
ein System aus Spaltblenden auf die Probe gelenkt wird. Die Spalte kénnen ausgetauscht
werden, um verschiedene Auflésungen zu erhalten. Im Strahlengang nach der Reflektion
an der Probe befindet sich ein Absorber, der den Detektor vor zu hohen Strahlungsinten-
sitdten schiitzt. Der Grad der Absorption kann wihrend der Messung verdndert werden.
Es folgt ein Blendensystem und ein weiterer Gébelspiegel, durch die der reflektierte Strahl
in den Detektor gelenkt wird. Das Reflektometer verfiigt weiterhin iber eine Probenkam-
mer, welche evakuiert werden kann. Dies ist niitzlich um eine Oxidation der Eisenschichten
bei der Messung der Proben zu verhindern. Eine sogenannte Schneidblende (engl. Knife-
Edge-Collimator, KEC) sorgt fiir eine optimale Kollimation des Primérstrahles. Das Re-
flektometer wurde fiir Messungen zur Bestimmung von Schichtdicken, Rauigkeiten und
der Periode der Strukturierung verwendet.
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3.2.7 Neutronenreflektometer D17
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Abbildung 3.13: Schematischer Aufbau des Neutronenreflektometers D17, adaptiert aus

/28],

Das D17 [28] ist ein Neutronenreflektometer am Forschungsreaktor des Institut Laue-
Langevin in Grenoble, Frankreich. Auf Grund des hohen Neutronenflusses von 9.6 - 10°
n/s/cm? an der Probenposition und des geringen Untergrunds ist es moglich Reflektiviti-
ten von bis zu 107® zu messen. Das D17 kann in drei verschiedenen Modi genutzt werden:
time-of-flight, monochromatisch und polarisiert. Die Messungen in dieser Diplomarbeit
wurden mit polarisierten Neutronen und linearer Polarisationsanalyse durchgefiihrt. Als
Polarisator dient ein S-férmiger Ni/Ti Superspiegel. Eine 3He Zelle dient als Polarisati-
onsanalysator, um gleichzeitig die spekuldre Reflektivitdt und diffuse Streuung messen zu
kénnen. In dem Polarisationsmodus arbeitet das D17 mit einer festen Wellenldnge von
5,378 A und einer Wellenlangenunschérfe von %:4%. Das Neutronenreflektometer D17
deckt einen Q-Bereich von 0.005 A=1 < Q < 1.5 A-1 ab.

Durch einen Spin-Flipper hinter dem Polarisator kann die Polarisation der Neutronen des
einfallenden Strahls umgedreht werden. Dieser Spin-Flipper erzeugt durch eine Spule ein
konstantes Magnetfeld senkrecht zur Polarisations- und Strahlrichtung, sodass die Neu-
tronenspins eine Lamor-Prizession um 7 durchfiihren. Vor dem *He-Analysator befindet
sich ein Radiofrequenz-Spin-Flipper, der die Richtung des Neutronenspins ebenfalls um
7w dreht. Dieser Aufbau ermdglicht die Messung mit polarisierten Neutronen und voller
Polarisationsanalyse. In einer evakuierten Kammer befindet sich ein 250x500 mm grofier
Fldchendetektor, welcher das simultane Messen der spekuldren Reflektivitdt und diffusen
Streuung ermdglicht.
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Abbildung  4.1:  Schematischer — Aufbau  des  zu  untersuchenden  Fe/Cr-
Vielfachschichtsystems.

Das untersuchte System besteht aus einem Galiumarsenid (GaAs) Substrat mit (001)
Oberflache, auf der eine Fe-Keim Schicht mit einem Ag-Puffer gewachsen wurde. Auf
diesem wurden sieben Doppellagen Fe/Cr gewachsen, die von einer weiteren Fe-Schicht
abgeschlossen werden (Abb. 4.1a). Durch die Chromzwischenschicht sind die Eisenschich-
ten antiferromagnetisch gekoppelt. Nachdem das Vielfachschichtsystem gewachsen wurde,
wurde es durch eine Kombination aus der Nanoimprint-Lithographie und einem Ionen-
strahlprozess lateral strukturiert. Ein idealisiertes Ergebnis der gewiinschten Form der
Strukturierung ist in Abbildung 4.1b zu sehen. In diesem Kapitel wird sowohl die Her-
stellung der Schichten und die Strukturierung, als auch die Entwicklung und Optimierung
der nétigen Prozessschritte beschrieben.

4.1 Schichtwachstum

Die Eisen und Chromschichten des Vielfachschichtsystems wurden mittels Molekular-
strahlepitaxie gewachsen. Um ein optimales und kristallines Schichtwachstum zu erreichen

31
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wurden einige Vorarbeiten durchgefiihrt. So wurden die Schwingquarze neu kalibriert um
sicher zu stellen, dass die angezeigten Aufdampfraten den realen Raten entsprechen. Die
Schichtdicke der Chromzwischenschichten wurden so angepasst, dass eine moglichst grofse
antiferromagnetische Kopplung zwischen den Eisenschichten entsteht. Die Substratvorbe-
reitung war ein besonders wichtiger Schritt zu einem guten und kristallinen Schichtwachs-
tum.

4.1.1 Substratvorbereitung

Galiumarsenid eignet sich gut als Substrat, da die Wachstumseigenschaften von Metal-
len auf diesen Wafern sehr gut bekannt sind [29, 30]. Die zwei Zoll GaAs-Wafer wurden
mittels eines Diamantritzers in die gewilinschten Richtungen angeritzt und anschlieffend
durch schwachen Druck auf den Wafer gebrochen. Fiir das erste Streuexperiment wurden
10x10 mm grofe Substrate in [110]-Richtung gebrochen. Auf diese Weise liegen die ma-
gnetisch leichten Richtungen der Eisenschichten, die aufgewachsen werden, entlang der
Waferkanten. So ist die Orientierung der Streifen entlang der magnetischen leichten Ach-
sen bei der Strukturierung gut zu realisieren. Die Wafer fiir die zweite Messzeit wurden
in [100]-Richtung gebrochen und die Substratgréfe wurde auf 12x12 mm erhéht, um eine
grofsere Intensitat bei der Neutronenstreuung zu erzielen. In diesem Fall liegen die magne-
tisch leichten Achsen der Eisenschichten in Richtung der Diagonalen der Substrate (45°
verdreht zur Waferkante). Bevor die Substrate in die MBE-Anlage eingeschleust wurden,
mussten sie gereinigt werden, um ein gutes und kristallines Wachstum zu gewéhrleisten.
Dazu wurden sie 15 min. mit Aceton in einem Ultraschallbad behandelt. Anschliefend
wurde das Aceton mit 2-Propanol abgespiilt, welches mit Stickstoff abgeblasen wurde. So
wurden alle makroskopischen Verunreinigungen vom Substrat entfernt. Die vorbereiteten
Wafer wurden dann iiber die Schleuse der MBE in die Hauptkammer eingeschleust. Es
ist zu erwahnen, dass es sich bei den im Folgenden angegebenen Temperaturen nicht um
absolute Werte handelt. Da das Thermoelement auf der Riickseite des Probenhalters be-
festigt ist, gibt es einen unbekannten Offset der Temperatur um ca. 80°. Daher werden
die Temperaturen nicht in © C sondern in a.u. angegeben. Die Temperaturen der Anlage
sind jedoch reproduzierbar. Um ein epitaktisches Wachstum der Schichten zu erméglichen,
wurden die eingeschleusten GaAs-Substrate bei 550° a.u. fiir 120 min. geheizt. Durch das
sogenannte Tempern werden mikroskopische Verunreinigungen auf der Oberfliche des
Substrates (Adatome), im Besonderen Oxide, entfernt. Nach diesem Schritt wurde das
Substrat weitere 15 min. auf 690° a.u bzw. 675° a.u. erhitzt, wodurch die Oberflachen-
atome gentigend Energie bekommen, um sich auf energetisch optimalen Platzen im Gitter
zu positionieren, sodass eine moglichst gute kristalline Struktur entsteht. Die Qualitéit der
kristallinen Struktur wurde mittels LEED iiberpriift. Die Oberfliche hat eine gute kris-
talline Struktur, wenn das LEED-Bild scharfe Reflexe und Rekonstruktionen zeigt. Die
optimale Temperatur fiir diesen Temperprozess wurde in einer Testreihe bestimmt. In die-
ser Testreihe wurde der Wafer zuerst getempert und danach wurde die Kristallstruktur
per LEED {iiberpriift. Die Temperatur wurde so lange erhoht, bis sich keine Verbesserung
des LEED-Bildes mehr zeigte.

Ein typisches LEED-Bild einer guten kristallinen Struktur eines GaAs-Substrats ist in
Abbildung 4.2 zu sehen. Das Substrat wurde fiir die Proben der ersten Messzeit bei
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Abbildung 4.2: LEED-Bild eines GaAs-Substrats nach dem Tempern (LEED-Energie
127eV). Es sind scharfe Reflexe der c(8x2)-Uberstruktur zu erkennen. Die Schatten auf
dem LEED-Bild kommen von bedampften Stellen des LEED-Schirms.

einer Temperatur von 690° a.u. getempert. Fiir die Proben der zweiten Messzeit lag die
Temperatur des Temperprozesses bei 675° a.u. Die notige Temperatur ist abhéngig vom
Wafer und musste daher fiir Substrate, die aus einem neuen Wafer gebrochen wurden,
neu bestimmt werden.

4.1.2 Kalibration der ,tooling* Faktoren

Der ,tooling* Faktor ist ein geometrischer Faktor, der abhéngig von dem Ort des Schwing-
quarzes und der Entfernung zur Probe ist. Es wurden Testproben mit einer 100 nm di-
cken Eisen- bzw. Chromschicht gewachsen. Anschliefend wurde die Dicke der gewachsenen
Schicht mittels Rontgenreflektometrie gemessen. In der Abbildung 4.3 ist eine Beispielmes-
sung in Form der roten Kurve zu sehen. Die griine Kurve zeigt die Anpassung an die Re-
flektivitat. Die Intensitat der spekuldren Reflektivitét ist logarithmisch gegen den Betrag
des Streuvektors Q aufgetragen. Man kann sehen, dass die Schichtdicke der Simulation gut
mit den gemessenen Daten libereinstimmt, da die Position der Peaks in Q-Richtung gut
durch die Anpassung wiedergegeben werden. Auf die Anpassung der Rauhigkeiten wurde
in dieser Simulation verzichtet, da es lediglich auf die Schichtdicke ankam, wodurch sich
die Abweichung der Intensitét erklart.

Die neuen ,tooling” Faktoren t wurden iiber folgende Formel berechnet:

D
thew = tait Eemessen . (41)
Quarz

Sie ergeben sich zu:

Eisen | Chrom
tooling Faktor | 100% | 98%
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Abbildung 4.3: Reflektometriemessung einer einzelnen Chromschicht zur Schichtdicken-
bestimmung.

4.1.3 Epitaktisches Wachstum

Durch die Vorarbeiten wurden optimale Bedingungen fiir eine gute Probenherstellung ge-
schaffen. Die gute Substratvorbereitung ist besonders wichtig, da nur so ein epitaktisches
Wachstum der Schichten mdoglich ist. Das Schichtsystem wurde nach einem standardi-
sierten Verfahren aufgewachsen [29, 30]. Dabei wurde auf das GaAs-Substrat ein 5 A
diinner Eisenkeim aufgewachsen. Dieser stellt sicher, dass der folgende Silber-Puffer in
die (100)-Richtung wéachst. Ohne diesen Eisenkeim wiirde das Silber sowohl in (100)- als
auch in (111)-Richtung wachsen. Der Silber-Puffer dient zur Glattung der Rauhigkeiten
des GaAs-Substrates. Die Aufdampfrate betrug dabei 0.1 % und die Probentemperatur
130° a.u. Auf den Eisenkeim wird der 1500 fingstrém dicke Silber-Puffer mit einer Rate
von 0.4 % und einer Temperatur von 130° a.u. aufgedampft. Dieser wird fiir eine Stunde
bei 270° a.u. getempert. Auf den Silber-Puffer wurde nun das eigentliche Schichtsystem
gewachsen. Sowohl die Eisenschichten als auch die Chromschichten wurden bei Raumtem-
peratur mit einer Aufdampfrate von 0.2 % aufgedampft. Hier wurde auf das Heizen der
Probe verzichtet, um eine Interdiffusion von Chrom und Eisen zu verhindern. Nach jeder
gewachsenen Schicht wurde die Qualitdt der Schicht mittels LEED iiberpriift. Eine Reihe
LEED-Bilder einiger Schichten ist in Abbildung 4.4 zu sehen. Es ist zu erkennen, dass
die Schichten scharfe Reflexe zeigen und somit kristallin gewachsen sind. Es wurden acht
100 Angstém dicke Eisenschichten aufgedampft, die jeweils mit einer 9 Angstrom dicken
Chromzwischenschicht getrennt sind.
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(a) Ag-Puffer (b) erste Fe-Schicht  (c) erste Cr-Schicht  (d) letzte Fe-Schicht

Abbildung 4.4: LEED-Bilder zur Kontrolle des kristallinen Wachstums.

4.1.4 Bestimmung der optimalen Chromschichtdicke

In Kapitel 2.1.2 wurde die Abhéngigkeit der antiferromagnetischen Kopplung von der
Chromzwischenschichtdicke angesprochen. Um eine moglichst groke Kopplung zwischen
den Eisenschichten zu erhalten wurden Fe/Cr/Fe-Testproben hergestellt, bei denen die
Chromschichtdicke 9, 10 bzw. 11 A betrug. Es wurden Magnetisierungskurven mit dem
MPMS gemessen, um das Verhalten der Zwischenschichtaustauschkopplung in Bezug auf
die Schichtdicke zu untersuchen. In Abbildung 4.5 sind die Messungen der Proben mit
verschiedenen Chromschichtdicken zu sehen.

Die Magnetisierungskurven zeigen das typische antiferromagnetische Verhalten und vier
Spin-Flop Uberginge auf Grund der vierfachen Kristallanisotropie. In Sittigung liegen die
magnetischen Momente beider Schichten in Richtung des externen Magnetfeldes, welches
entlang einer magnetisch leichten Achse angelegt wurde. Wird das Magnetfeld verringert,
gibt es auf Grund der antiferromagnetischen Kopplung und der vierfachen Kristallani-
sotropie einen Spin-Flop Ubergang, bei dem sich die Momente einer Schicht um 90° zur
anderen Schicht orientieren und dort ebenfalls in Richtung einer magnetisch leichten Achse
liegen. Wird das Magnetfeld weiter verringert, gibt es einen zweiten Spin-Flop Ubergang,
an dem Punkt, an dem die Stérke der antiferromagnetischen Kopplung ausreicht, um
die Zeemann Energie durch das externe Feld zu iiberwinden. Die magnetischen Momente
der beiden Schichten sind nun um 180° zueinander ausgerichtet. Zwischen den Spin-Flop
Ubergiingen zeigen alle Magnetisierungskurven das typische antiferromagnetische Verhal-
ten fiir gekoppelte Fe/Cr/Fe-Schichten, wie es auch in Abb. 2.2 im Theorieteil beschrieben
ist. Die Messung der Probe mit der 9 A Chromschicht (Abb. 4.5¢) verlduft nicht durch den
Nullpunkt. Hier heben sich die Momente nicht komplett auf, was durch unterschiedlich
dicke Eisenschichten zu erkléaren ist. Der unerwartete Knick der Magnetisierungskurve am
Nulldurchgang in Abb. 4.5b kommt durch eine zu niedrige Messpunktdichte zustande. Die
Verbindung der Punkte erweckt dort einen falschen Eindruck.
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Abbildung 4.5: Magnetisierungskurven bei verschiedenen Chromzwischenschichtdicken.

An der Stirke des externen Feldes, die nétig fiir den Spin-Flop-Ubergang ist, ist gut zu
erkennen, dass bei der Messung der Testprobe mit einer Zwischenschichtdicke von 9 A die

antiferromagnetische Kopplung am grofiten ist. Auf Grund dieser Ergebnisse wurden alle

folgenden Proben mit einer Chromschichtdicke von 9 Angstrém hergestellt.
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4.2 Strukturierung der Proben

Die hergestellten Proben wurden im néchsten Schritt lateral strukturiert. Dazu wurde
eine Kombination aus der Nanoimprint-Lithographie und einem Ilonenstrahldtzprozess
verwendet. Ks wurden Proben fiir zwei Messzeiten strukturiert, die sich in der Orientierung
der Streifenstruktur zur Kristallanisotropie unterscheiden.

4.2.1 UV-Nanoimprint

In Kapitel 3.1.2 wurde das Prinzip des Nanoimprints beschrieben. Fiir den Imprint muss
die Probe mit einem speziellen Imprintlack belackt werden. Die Strukturen wurden mit ei-
nem weichen Stempel, dem sogennanten Soft Mold, in den Lack {ibertragen. Dieser wurde
durch einen thermischen Imprint hergestellt. Die Prozessschritte und deren Optimierun-
gen werden im folgenden Abschnitt beschrieben.

4.2.1.1 Mold Herstellung

Um die gekauften Quarzmaster, in den die Strukturen aufwendig mittels Elektronenstrahl-
lithographie geschrieben wurden, zu schonen, wurde der Nanoimprint mit einem Soft Mold
durchgefiihrt. Dieser Soft Mold ist ein Negativabdruck des Quarzmasters und wird mittels
einer Folie aus Fluon ETFE (Asahi Glass Company) hergestellt. In der Arbeit von San-
dra Gilles et al. [31] wurde gezeigt, dass sich diese Folie aus Ethylen Tetrafluoroethylen
auf Grund ihrer guten anti-Adhésions Eigenschaften sehr gut fiir diesen Prozess eignet.
Des Weiteren ist die Folie preiswert und der Soft Mold kann nach Gilles et al. mehrfach
verwendet werden.

Die Herstellung des Soft Molds erfolgte nach einem standartisierten Verfahren [31]. Das
Prinzip des Herstellungsprozesses ist in Kapitel 3.1.2 beschrieben und in Abb. 4.6 sche-
matisch gezeigt.

Polymer in Master . .
dricken (7 bar) Abkihlen und Ablésen

| NN |

i e e
Erhitzen (250 °C)

Abbildung 4.6: Schematische Darstellung des Herstellungsprozesses des Soft Molds [20].

Der Master und ein silanisierter Dummy-Wafer wurden zuerst fiir 5 min. mit Aceton
gereinigt. Anschliefend wurden sie in einem Isopropanolbad fiir weitere 5 min. gereinigt
und mit Ny abgeblasen. Die Fluonfolie wurde auf die passende Grofse zurecht geschnitten
und nur in Isopropanol gereinigt, da Aceton die Folie angreifen wiirde. Die Strukturen
wurden von dem Master auf den Soft Mold mittels eines thermischen Imprints iibertragen.
Dieser Prozess wurde mit dem Nanoimprinter nx2000 der Firma Nanonex durchgefiihrt.
Der Master wurde mit einem Druck von 7 bar bei 250° C fiir 5 min. in den Soft-Mold
gepresst. Die Temperatur von 250° C liegt oberhalb der Glasiibergangstemperatur des



38 KAPITEL 4. PROBENHERSTELLUNG UND PROZESSOPTIMIERUNG

Polymers. Der silanisierte Dummy-Wafer dient dabei als feste Unterlage bei dem Imprint-
Prozess. Nach dem thermischen Imprint-Prozess wurde der Master unter Einwirkung von
Isopropanol mit grofer Vorsicht von dem Soft Mold geldst. Nachdem alle Bestandteile noch
einmal griindlich gereinigt wurden, konnten sie fiir die weiteren Prozessschritte verwendet
werden.

4.2.1.2 Probenbelackung

Bevor der eigentliche Nanoimprint der Strukturen gemacht werden kann, muss die Probe
belackt werden. Dafiir wurde der UV-Lack MR-Cur06 der Firma Mirco Resist verwendet.
Die Parameter fiir den Belackungsschritt sind aus vorhergehenden Arbeiten und Herstel-
lerangaben bekannt |20, 31|, werden jedoch wie in diesem Kapitel beschrieben tiberpriift
und weiter verbessert. Um bestmogliche Bedingungen fiir die Strukturierung der Pro-
ben zu erhalten, wurden verschiedene Einfliisse auf die Belackung der Proben untersucht.
Die Schichtdicke des aufgetragenen Lacks wurde mittels eines Ellipsometers gemessen.
Auferdem wurde die Homogenitdt der Lackschicht begutachtet. Bei den durchgefiihr-
ten Testreihen wurden die Umdrehungsgeschwindigkeit und die Vorbeschleunigung des
Spin-Coaters variiert. Des Weiteren wurde der Unterschied bei Verwendung eines Haft-
vermittlers (Ti-Prime, MicroChemicals) und bei Gebrauch eines besonderen Aufsatzes fiir
kleine Proben getestet. Der Aufsatz soll eine erhéhte Losungsmittelathmosphére schaffen,
damit der Lack lédnger fliissig bleibt und so die Homogenitéit der Lackschicht gesteigert
wird.

Einfluss der Umdrehungsgeschwindigkeit: In der ersten Testreihe wurde der Einfluss
der Umdrehungsgeschwindigkeit des Spin-coaters auf die Lackschichtdicke und Homogeni-
tat bei sonst konstanten Parametern untersucht. Die Vorbeschleunigung der Rotation bei
der Lackverteilung betrug 500 rpm fiir 5 sek. Solch eine Vorbeschleunigung wird oft ver-
wendet, um den Lack erst einmal auf der Probe zu verteilen. Die Lackdicke wird danach
durch die Drehzahl beim Aufschleudern bestimmt. Die mit dem Ellipsometer ermittel-
ten Lackschichtdicken und die Qualitdt der Lackschicht sind in Tabelle 4.1 zu sehen.
Je hoher die Umdrehungsgeschwindigkeit ist, desto geringer wurde die Lackschichtdicke.
Die Qualitdt der Lackschicht in der Mitte der Proben war in allen Féllen gut. An den
Réndern der Probe tiirmte sich der Lack jedoch auf. Dieser Effekt trat verstérkt bei klei-
neren Rotationsgeschwindigkeiten auf. Vergleicht man die gemessenen Lackschichtdicken
mit den Herstellerangaben von mirco resist technology (Abb. 4.7) kann man erkennen,
dass die gemessenen Lackdicken grofer waren als die Angaben aus dem Datenblatt. Bei
den Umdrehungsgeschwindigkeiten von 4000 rpm und 5000 rpm betrigt die Abweichung
ca. 40 nm, also 16 % bzw. 20 %. Die Unterschiede in den Lackdicken konnten durch die
uniibliche Gréfte der Proben von 10x10 mm zu erklaren sein, bei diesen ,kleinen“ Proben
ist der Einfluss der Probenkanten sehr grof.
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mr-UVCur06 [rpm]| | Lackdicke Qualitét
6000 155 mittlere Randeffekte
5000 200 grofse Randeffekte
4000 242 grofse Randeffekte
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Tabelle 4.1: Einfluss der Umdrehungsgeschwindigkeit auf die Dicke und Qualitdt der Lack-

schicht.
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Abbildung 4.7: Verlauf der Lackschichtdicke nach dem Belacken der Probe nach Herstel-
lerangaben [32].

Einfluss der Vorbeschleunigung: Eine Belackung bei einer Rotationsgeschwindigkeit
von 6000 rpm ohne eine Vorbeschleunigung ergab eine leicht verringerte Lackschichtdicke
von 148 nm, im Gegensatz zu der Belackung mit einer Vorbeschleunigung. Die Randef-
fekte waren ohne diese Vorbeschleunigung jedoch erheblich geringer und die Lackschicht
insgesamt homogener.

Einfluss des Haftvermittlers: Die Untersuchung des Einflusses des Haftvermittlers
auf die Lackdicke und Homogenitdt des Lackes ergab, dass der Haftvermittler keinen
Einfluss auf die Lackschichtdicke hat (Tab. 4.2). Die Homogenitét der Lackschicht war
bei Verwendung des Haftvermittlers jedoch besser.

Ti-Prime | mr-UVCur06 [rpm| | Lackdicke
- 6000 158.27
X 6000 159.52
- 5000 189.86
X 5000 191.02

Tabelle 4.2: Finfluss des Haftvermittlers auf die Lackschichtdicke.
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Einfluss des Aufsatzes und runder Wafer: Der Aufsatz fiir kleine Proben hatte keinen
nennenswerten Einfluss auf die Homogenitét und die Lackdicke und wurde deshalb nicht
weiter verwendet. Der Versuch runde GaAs-Wafer mit einem Durchmesser von 12,5 mm
zu belacken, um den Einfluss der Probenréander zu minimieren, ergab keine Verbesserung
der Homogenitéat der Lackschicht. Daher wurden auch diese nicht weiter verwendet.

Da die Grabentiefe der Stempel fiir den Imprintprozess ca. 200 nm betrigt und man davon
ausgehen kann, dass ungeféahr die Hélfte des Lacks wahrend des Imprints durch die Struk-
turen verdréngt wird, ist die Lackdicke von ca. 160 nm beim Aufschleudern mit 6000 rpm
mehr als ausreichend dick fiir den Imprint. Die Lackschicht wies bei dieser Rotationsge-
schwindigkeit aulierdem die homogenste Oberflache auf. Durch folgende Prozessschritte
wurde ein moglichst gutes Ergebnis fiir die Probenbelackung erzielt:

e Reinigung: Vor dem Belacken wurden die Proben fiir 5 Minuten mit Aceton in ei-
nem Ultraschallbad gereinigt. Der gleiche Prozess wurde mit Isopropanol wiederholt,
um das Aceton, welches beim Verdunsten einen diinnen Film zuriick lasst, zu ent-
fernen. Danach wurden die Proben zur Desorption von H5O auf einer sogenannten
,Hot-plate* (Heizplatte) bei 120° C getrocknet.

e Haftvermittler: Im ndchsten Schritt wurde der Haftvermittler TI-Prime per Spin-
coating aufgetragen. Der Haftvermittler wurde nach dem Auftragen mit einer Um-
drehungsgeschwindigkeit von 3000 rpm iiber 60 sek. ohne eine Vorbeschleunigung
auf der Probe verteilt. Nach dem Spin-coaten wurde der verteilte Haftvermittler ver-
netzt, indem die Probe fiir zwei Minuten auf der 120° heifsen Heizplatte ausgeheizt
wurde.

e Lackverteilung: Nachdem der Haftvermittler vernetzt wurde, wurde der UV-Lack
mittels des Spin-coaters auf der Probe verteilt. Dies geschah bei einer Umdrehungs-
geschwindigkeit von 6000 rpm ohne die Vorbeschleunigung von 500 rpm. Nach der
Lackverteilung wurde die Probe fiir 30 sek. auf einer 100°C warmen Heizplatte ge-
heizt, um die Qualitédt der Lackschicht zu verbessern und eine gute Aushartung des
Lacks durch die spéter folgende Belichtung zu gewéhrleisten.

4.2.2 Imprint und Resultat

Die Strukturen kénnen nun in die belackten Proben iibertragen werden. Dies geschieht
nach einem von Elisabeth Josten [20] erarbeiteten Verfahren, welches in Kapitel 3.1.2
erklért ist. Die Parameter des UV-Imprint Verfahrens wurden optimiert, um eine bessere
Reproduzierbarkeit und eine homogenere Strukturierung zu erzielen.

Die belackten Proben und der Soft Mold wurden in den Nanoimprinter eingebaut. Fiir die
Proben deren Streifenstrukturen einen Winkel von 0° und 45° zu der Kristallanisotropie
orientiert werden sollten, wurden die Waferkanten der Probe parallel zu den Kanten des
Molds ausgerichtet. Die Verdrehung des Winkels wurde hier durch die verdnderte Kan-
tenrichtung des Substrats realisiert. Diese Proben werden in Zukunft durch ,0°-Probe*
und ,45°-Probe* bezeichnet. Dabei bezieht sich der angegebene Winkel auf den Win-
kel zwischen den lateralen Strukturen und der Kristallanisotropie. Die Orientierung des
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Abpumpen | Pre-Imprint | Imprint
Zeit |min] 2 - 6
Druck [bar| n.a. 2 7
Temperatur [°C| - 20 20
UV-Belichtungszeit [min| - - 4

Tabelle 4.3: Parameter des Imprint-Prozesses.

Soft Molds bei der ,,30°-Probe wurde so gut wie méglich per Augenmaf vorgenommen.
Der genaue Winkel zwischen der lateralen Struktur und der Kristallanisotropie wurde
im Streuexperiment gemessen. Die Prozessparameter fiir den Imprint sind in Tabelle 4.3
zusammengefasst. Die Prozesskammer des Imprinters wurde nach dem Einbau der Probe
und dem Soft Mold iiber 2 min. evakuiert. So wurde sicher gestellt, dass sich keine Luft
zwischen der belackten Probe und dem Soft Mold befand und die Strukturen so in den
UV-Lack iibertragen werden konnten. Der Nanoimprinter verfiigt iiber keine Messeinheit
fiir diesen Druckbereich, sodass nur die Prozesszeit des Evakuierens verdnderbar war.
Nach Ablauf der Evakuierungszeit wurde der fiir den Imprint gewiinschte Druck und die
Temperatur in zwei Stufen eingestellt. In der ersten Stufe wurde der Druck auf 2 bar er-
hoht. Die Temperatur blieb auf der Einstellung von 20° C bei Raumtemperatur. Nachdem
sich diese Werte stabilisiert haben wurde der Druck und die Temperatur auf den nétigen
Prozessdruck von 7 bar bei Raumtemperatur erhoht. Die Zeit zur Stabilisierung dieser
Werte betrug 2 min. Nach der Stabilisierung sind die Stukturen in den Lack iibertragen
und wurden durch eine UV-Belichtung iiber 4 min. vernetzt. Diese Belichtungszeit war
ausreichend, um die vom Hersteller angegebene UV-Dosis von 700 mJ/cm? zu erreichen.
Nach dem Imprint wurde die Prozesskammer beliiftet und der Soft Mold konnte vorsichtig
von der Probe getrennt werden.

Fiir den Nanoimprint standen vier verschiedene Strukturgrofsen zur Verfiigung. Dabei un-
terschieden sich diese in ihrer Periode von 250 nm, 500 nm, 700 nm und 1000 nm. Wie
in dem AFM-Bild in Abbildung 4.8 zu sehen ist, gelang der Imprint mit der Strukturgro-
fse von 500 nm sehr gut. Die Strukturen sind iiber eine grofte Flache hin homogen und
periodisch. Die Stege haben scharfe Kanten und eine sehr glatte Oberflache. Die Graben
haben eine Tiefe von ca. 200 nm. Diese Hohendifferenz wurde wie in Abb. 4.8b durch
die Differenz von gemittelten Bereichen der Stege und Grében berechnet. Die Periode
der Strukturen betriagt wie erwartet ca. 500 nm. Die Stegbreite ist mit ca. 345 nm etwas
breiter als die erwarteten 300 nm. Die Grabenbreite liegt bei ca. 155 nm und wurde mit
ca. 200 nm erwartet.

Im Gegensatz dazu gelingt der Imprint der Strukturen mit einer groferen Periode (700 nm,
1000 nm) nicht gut. In Abbildung 4.9 siecht man REM und AFM Aufnahmen von einer
Strukturierung mit einem 700 nm Mold. Man kann erkennen, dass die Strukturen zwar in
den Lack iibertragen wurden, aber scheinbar beim Ablésen des Molds herausgerissen wur-
den, sodass die Strukturen weitestgehend zerstort sind. Die Periode von 700 nm konnte
gut realisiert werden. Die Stege, die nicht herausgerissen wurden, haben ebenfalls gera-
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Abbildung 4.8: Untersuchung der Probe nach dem Nanoimprint der Periode 500 nm.

de Kanten und die erwartete Periode. Der Versuch eines Imprints mit der Periode von
1000 nm ergab dieselben schlechten Resultate wie bei dem Nanoimprint mit der Periode
von 700 nm.

Da die Strukturiibertragung der Periode von 500 nm sehr gute Ergebnisse lieferte und die
grofseren Strukturen dagegen sehr inhomogen sind, wurde der Fokus in dieser Diplomarbeit
auf die Strukturierung mit der Periode von 500 nm gelegt. Es hat sich herausgestellt, dass
die hergestellten Soft Molds nicht, wie in der Arbeit von S. Gilles beschrieben, mehrfach
verwendbar sind. Die Qualitdt nimmt beim zweiten Imprint mit demselben Mold bereits
stark ab, was sich durch viele Fehlstellen und unsauberer Strukturen im Imprint dufert.
Des Weiteren entstehen durch den Druck beim Imprintprozess Knicke im Mold an den
Stellen, an denen er an den Kanten der Probe anliegt. Aus diesen Griinden wurde jeder



4.2. STRUKTURIERUNG DER PROBEN 43

(b) REM Messung, 4,2k-fache VergrifSe-
(a) AFM Messung rung

Abbildung 4.9: Untersuchung der Probe nach dem Nanoimprint der Periode 700 nm.

Soft Mold im Folgenden nur einmal verwendet.
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4.3 Der Atzprozess

Fiir die Ubertragung der Strukturen in das Fe/Cr-Schichtsystem wurde ein neuer Pro-
zessschritt entwickelt. Auf Grund der angestrebten Strukturen musste der Atzprozess
gerichtet sein. Hierzu wurde die in Kapitel 3.1.3 beschriebene RIBE-Anlage genutzt, die
wegen des gerichteten Ionenstrahls einen anisotropen Atzprozess bietet. Im ersten Schritt
wurden Atzraten bestimmt, die Grundlage der darauf folgenden Atztestreihen zur Pro-
zessentwicklung und Optimierung waren.

4.3.1 Ratenbestimmung

Um einen ersten Eindruck iiber den Atzprozess zu erhalten, wurden Atzraten fiir die ver-
schiedenen Materialien und Atzgase bestimmt. Dazu wurden Proben mit einer 100 nm
dicken Eisen- oder Chromschicht epitaktisch gewachsen und einfache Silizium-Wafer mit
dem Imprintlack beschichtet. Diese wurden an den Probenhalter der RIBE-Anlage be-
festigt. Die Halfte der Probe wurde mit einem Blech abgedeckt, sodass dieser Teil vor
dem Atzprozess geschiitzt war. Nach einer Atzzeit von einer Minute wurde die Probe
ausgebaut und der Hohenunterschied zwischen der geétzten und der geschiitzten Seite
mit einem Kontaktprofilometer vermessen. Mittels dieser Hohenunterschiede wurden die
Atzraten, deren Ergebnisse in Tabelle 4.4 zu sehen sind, bestimmt.

Ar [l | CFy 55
Eisen 8 X
Chrom 8 X
UV-Lack 26 39

Tabelle 4.4: Atzraten

Bei den ermittelten Atzraten ist die hohe Rate des UV-Lacks auffillig. Durch diese hohe
Atzrate wire ein Durchétzen aller Eisen- und Chromschichten nicht méglich, da der kom-
plette Lack zu schnell abgetragen wére und so seine Schutzfunktion fiir die Strukturen
verlieren wiirde. Um dies weiter zu untersuchen wurden Atztestreihen an Eisen/Chrom-
Vielfachschichten durchgefiihrt.

4.3.2 Entwicklung des Atzprozesses

Zur Entwicklung eines Rezepts zur Strukturierung der Proben wurden Atztestreihen, ba-
sierend auf den zuvor bestimmten Atzraten, durchgefithrt. Der limitierende Faktor fiir
die maximale Atzzeit schien die Lackdicke zu sein, da die Argonitzrate fiir den UV-Lack
unerwartet hoch war. Daher wurde die Atzzeit fiir das Argonéitzen im ersten Schritt so ge-
wahlt, dass der 200 nm dicke UV-Lack rechnerisch gerade eben nicht komplett verbraucht
wurde. Die Atzzeit betrug 6 min. und 30 sek. Der Einfallswinkel zwischen Argonionen und
Probenflichennormalen betrug 0°. Nach dem Atzprozess wurde die Probe im AFM und
REM untersucht. Die REM-Aufnahme in Abb. 4.10a zeigen, dass die Streifenstrukturen
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nach dem Atzprozess iiber einen grofien Bereich gut erhalten sind. Bei einer Vergroferung
um den Faktor 330000 (Abb. 4.10b) sind die einzelnen Streifen gut zu sehen. Auffél-
lig dabei ist der Unterschied zwischen den Oberflichen der Streifen und Grében, was
auf unterschiedliche Materialien an den verschiedenen Oberflichen schlieften lésst. In den
Gréaben besteht die Oberfliche aus Eisen oder Chrom, wobei die Stege noch mit dem
Lithographielack bedeckt sind. Der Lack weist durch die Einschlége der Argonionen eine
hohe kurzwellige Rauhigkeit auf. Die Oberfliche der Griaben ist dagegen wesentlich glat-
ter, weist jedoch eine langwellige Rauhigkeit auf.

Vergréerung =330.95 KX 20" o T i e

1 WK
B LWL A

Vergroferung = 76.13 KX s

(a) 76k-fache Vergrofierung (b) 330k-fache Vergriferung

Abbildung 4.10: REM Aufnahmen nach dem 6,5 min. Argondtzprozess.

Der gemittelte Hohenunterschied (mittels AFM) zwischen den Stegen und Gréaben betrug
134 nm (Abb. 4.11a) und wurde an mehreren Stellen der Probe iiberpriift. Das Héhen-
profil in Abb. 4.11c zeigt, dass die Kanten der Streifen durch den Atzprozess abgerundet
wurden. Dies ist durch die fehlenden Nachbarn der Atome an den Kanten und somit mit
einer geringeren Bindung dieser Atome zu erklaren. Die Streifen wurden nicht 100%ig
gerade in das Fe/Cr-Schichtsystem iibertragen. Es bilden sich vielmehr trapezférmige
Streifenstrukturen. Das iiberraschenste Ergebnis der Messungen der geédtzten Probe ist
jedoch die unerwartet grofse Hohendifferenz zwischen den Streifen und Graben der Struk-
tur. Bei einer anfanglichen Hohendifferenz von ca. 200 nm nach dem Imprint, sollte der
Hohenunterschied auf Grund der bestimmten Atzraten wesentlich kleiner sein. Die erwar-
tete Hohendifferenz wiirde bei einer Atzzeit von 6 min. 30 sek. und den Atzraten aus Tab.
4.4 bei ca. 80 nm liegen. Dies lief vermuten, dass die bestimmten Atzraten nicht stimmen.

Verlauf des Atzprozesses

Auf Grund der unklaren Atzraten der ersten Probeitzung war es von Interesse einen Ein-
blick in den Verlauf der Hohendifferenz zwischen den Stegen und Graben wéahrend des
Atzprozesses zu bekommen. Daher wurde eine Testreihe gestartet, in der die Probe in
mehreren einminiitigen Schritten geitzt wurde. Nach jedem Atzschritt wurde die Héhen-
differenz zwischen Steg und Graben durch eine AFM-Messung bestimmt. Es ergibt sich
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(a) gemittelte Hohendifferenz (b) 3D-plot
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Abbildung 4.11: AFM Aufnahmen nach dem 6,5 min. Argondtzprozess.

ein theoretischer Verlauf der Hohendifferenz, welcher durch drei Geraden beschreibbar
ist. Ein idealisierter Verlauf ist in Abb. 4.12 zu sehen. Bei der ersten Geraden bleibt die
Hohendifferenz zwischen Steg und Graben konstant, da sich in den Gridben eine diinne
Restlackschicht befindet, welche mit derselben Atzrate wie der Lack auf den Stegen ge-
atzt wird. Nachdem diese entfernt ist, wird die Hohendifferenz zwischen Steg und Graben
idealerweise konstant kleiner, beschrieben durch die zweite Gerade. Diese Abnahme der
Hohendifferenz kommt daher, dass die Stege, die mit UV-Lack bedeckt sind, eine hohere
Atzrate haben, als die Griiben die nicht mit dem UV-Lack bedeckt sind (siche Tab. 4.4).
Die Steigung dieser Geraden ist gleich der Differenz der Atzraten rp. /CrT Lack- Nachdem
der komplette UV-Lack weggeétzt ist sollte die Hohendifferenz wieder konstant bleiben,
da sowohl der Graben, als auch der Steg nun aus dem gleichen Material (Fe/Cr) bestehen
und daher die Atzraten gleich grok sind. Aus diesen drei Geraden und deren Schnitt-
punkten koénnen nun die Atzraten und die Dicke des Lackes in den Griben berechnet
werden.

Der Wert fiir die so bestimmte Lackiitzrate wird aus der Hohendifferenz vor dem Atzpro-
zess und den Atzzeiten an den Schnittpunkten der Gerade folgendermafen berechnet:
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Abbildung 4.12: Verlauf der idealisierten Hohendifferenzen wihrend des Atzprozesses.

tg - tl == (42)

Tlack .
Aus der nun bekannten Lackéatzrate kann die Dicke des UV-Lacks in den Graben zu

dl =11 TLack (43)
berechnet werden.
Uber die Steigung der zweiten Gerade kann dann die Atzrate fiir Eisen und Chrom be-
stimmt werden, die in diesem Modell als gleich vorausgesetzt werden, was mit den be-
stimmten Atzraten gut iibereinstimmt.

m = —Tprack + TFe/Cr (44)

In Abbildung 4.13 ist der Verlauf der durchgefiihrten Atzreihe, inklusive der Anpassung
der drei Geraden, zu sehen. Nach den oben angegebenen Formeln ergeben sich folgende
Werte fiir die Atzraten und die Dicke der Restlackschicht in den Grében (Tab. 4.5):

D 193 nm
dy 5.13 nm
I'Lack 25,66 N

min

Tre/Cr 5786 o

min

Tabelle 4.5: Werte aus dem Atzverlauf

Die aus dem Atzverlauf bestimmte Rate fiir den Argonitzprozess des Lacks bestitigen
die in Tabelle 4.4 bestimmte Atzrate. Die Raten fiir Eisen und Chrom fallen ein wenig
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Abbildung 4.13: Verlauf der gemessenen Hohendifferenzen wéihrend des Atzprozesses.

geringer aus als erwartet. Die Eisenschichten konnten durch das einminiitige Atzen nicht
wie geplant bis zum Ag-Puffer durchgedtzt werden. Die erreichte Tiefe der Strukturen
betrug lediglich 45,6 nm. Da die Hohendifferenz der Stege zu den Graben in der 6,5 minii-
tigen Atzung mit diesen Ergebnissen nicht erklirt werden konnte, wurden weitere Atztests
durchgefiihrt.

Diese zeigten, dass die Argonitzrate des UV-Lacks abhéingig von der Atzzeit ist. Die Atz-
rate scheint fiir lingere Atzzeiten kleiner zu werden. Es liegt die Vermutung nahe, dass sich
der UV-Lack durch den Ionenbeschuss erwérmt und sich so seine Eigenschaften verédndern.
Es liefs sich jedoch keine endgiiltige Erkléarung fiir das Verhalten des UV-Lacks finden. Da
sich der UV-Lack so unberechenbar verhielt, wurde ein Ho-Plasmaprozes zur Entfernung
des Restlacks entwickelt, der in Kapitel 4.3.3 beschrieben wird. Nachdem der Restlack
entfernt wurde, konnten die Proben noch einmal mittels AFM und REM untersucht wer-
den und so ein Eindruck von den wirklichen Strukturen, die in das Fe/Cr-Schichtsystem
gedtzt wurden, gewonnen werden.

Bei kiirzeren Atzzeiten weisen die Proben Erhohungen an den Stegrandern auf. Vermutlich
handelt es sich dabei um sogenannte Redepositionen, die durch die Anlagerung der beim
Atzprozess herausgeschlagenen Eisen- und Chromatome entstehen. Diese Redepositionen
sind jedoch in der Regel nur einige nm dick. Da die in Abb. 4.14 zu sehenden Erhohungen
jedoch wesentlich breiter sind, handelt es sich wahrscheinlich um eine Verbindung aus
dem UV-Lack und den Redepositionen. Eine andere Vermutung ist, dass der UV-Lack an
den Réndern durch diese Redepositionen vor dem Hy-Plasma geschiitzt wird und durch
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den H,-Plasma Prozessschritt nicht entfernt wird.

Minimierung von Redepositionen Um diese Erhéhungen zu minimieren wurden Atz-
tests durchgefiihrt, bei denen der Winkel der Argon Ionen zur Probenflichennormalen
erhoht wurde. Dies sollte die aufbauenden Redepositionen wieder abbauen, da sich die
Probe kontinuierlich dreht und die Stegwénde so ebenfalls durch die Argon Ionen getrof-
fen werden. Der Winkel wurde bei einer Atzzeit von 8 min. auf 7° und 21° eingestellt.

nm Length=0975 pm Pt=98.1nm Scale= 140 nm
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(a) 3d-Plot (b) Profil

Abbildung 4.14: AFM-Aufnahmen der Strukturen, die unter einem Einfallswinkel von 7°
gedtzt wurden.
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Abbildung 4.15: AFM-Aufnahmen der Strukturen, die unter einem Einfallswinkel von 21°
gedtzt wurden.

In den Abbildungen 4.14 und 4.15 sind die Ergebnisse dieser Tests nach Entfernung des
Restlacks durch das Hy-Plasma zu sehen. Die Steigerung des Atzwinkels konnte den Auf-
bau der Redepositionen nicht verhindern. Im Vergleich der beiden Proben sind die Er-
héhungen der Stege bei der Probe, welche unter dem Winkel von 21° geétzt wurde, mit

ca. b0 nm etwas geringer als bei der Probe, die unter einem Winkel von 7° gedtzt wurde,
bei der sie ca. 65 nm betrugen.

Die auf die Lackdicke angepasste Atzzeit fiihrte zu keinem zufriedenstellenden Ergebnis
der Strukturen. Auferdem scheint die Argonitzrate fiir den Lack bei lingeren Atzzei-
ten kleiner zu werden als die Ratenbestimmung gezeigt hat. Daher wurde die Atzzeit
im néchsten Schritt an die Eisen und Chromschichtdicken angepasst. Die Atzzeit wur-
de so gewahlt, dass theoretisch alle Eisenschichten wie urspriinglich geplant bis hin zum
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Silber-Puffer durchgeitzt werden. Die Atzzeit betrug dabei 12 min. unter einem Winkel
von 0° zur Flachennormalen. Das Ergebnis nach der Lackentfernung ist in Abb. 4.16 zu
sehen. Es ist zu erkennen, dass die Erhéhungen an den Stegréindern nahezu verschwun-
den sind. Die Atztiefe der Griben betrigt iiber 100 nm, sodass alle Eisenschichten wie
erwartet durchgeétzt wurden. Die Periode von 500 nm hat sich gut in das Schichtsystem
aus Eisen und Chrom iibertragen. Das Verhéltnis von Stegbreite zu Grabenbreite hat sich
jedoch ein wenig verdndert. Die Streifenbreite betriigt nach dem Atzen ca. 400 nm und
die Grabenbreite ca. 100 nm. Die Stege aus den Eisen und Chrom Vielfachschichten sind
trapezformig. Im ganzen wurde auf diese Weise ein Rezept entwickelt, dass zufriedenstel-
lende Ergebnisse fiir die Strukturierung erreicht. Somit kénnen nun strukturierte Proben
im Nanometerbereich hergestellt werden, die fiir die Neutronenstreuung optimiert sind.

Zmean(2)- Zmean(1) 117 nm
Angle difference ngza "

(a) AFM-Aufnahme, Hohendifferenz. (b) REM-Aufname.

nm Length = 0861 pm Ft= 150 nm Scale =200 nm
200

175 3
150
125
100
75
a0
25

u]

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
u] o0 04 045 02 025 02 035 04 045 05 055 06 0685 OF 075 08 085 09 085um

(¢) AFM-Profil.

Abbildung 4.16: (°-Probe nach der Strukturierung und Restlackentfernung.
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Streifen parallel zur Kristallanisotropie

Die Streifenstruktur der Probe fiir die erste Messzeit wurde entlang der Kristallanisotro-
pie orientiert. Sie wurde 12 min. mit dem entwickelten Argon lonenstrahlatzprozess unter
einem Einfallswinkel von 0° zur Probenflichennormalen behandelt.

Streifen verdreht zur Kristallanisotropie

Zur Untersuchung der konkurrierenden Einfliisse von Kristall- und Formanisotropie wur-
den Proben mit derselben Streifenstruktur aber unterschiedlicher Orientierung zur Kris-
tallanisotropie hergestellt. Der Winkel zwischen den Streifenstrukturen (Formanisotropie)
und der Kristallanisotropie betrug 45° und 30°. Diese Proben wurden ebenfalls mit einem
Tonenstrahlitzprozess hergestellt. Die Atzzeit betrug 11 min. und der Winkel zur Proben-
flichennormalen betrug 21°.

4.3.3 Hy-Plasma zur Lackentfernung

Die Lackreste, die sich nach dem Atzprozess noch auf der Probe befinden, wiirden bei den
geplanten Neutronenexperimenten storen. Sie stellen ungewollte Streuzentren dar, was die
Qualitat der Messung mit Neutronen stark beeintrachtigen wiirde. Daher wurde der Rest-
lack mittels eines Wasserstoff Plasmas ,yerbrannt”. Um eine Oxidation der Eisenschichten
zu verhindern konnte fiir diesen Prozessschritt kein Sauerstoffplasma verwendet werden,
wie es in den Herstellerangaben des Lacks empfohlen wird. Dieser Prozess wurde in einer
RIE-Anlage (engl. reactiv ion etching, RIE) durchgefiihrt. Die Probe wurde dazu {iber
eine Schleuse in die Prozesskammer eingeschleust. Die Kammer wurde mit Hy geflutet
und ein Plasma tiber eine Hochfrequenzspannung geziindet. Da sich die Proben durch das
Plasma stark erwdrmen, wurde der Prozess in 12 einminiitige Schritte aufgeteilt, wah-
rend derer das Plasma geziindet war. Zwischen diesen Schritten wurde der Prozess fiir je
1:30 min. unterbrochen, damit sich die Proben wieder abkiihlen konnten. So wurde die
Interdiffusion der Eisenschichten mit der Chromzwischenschicht verhindert.

In Abbildung 4.17 und 4.18 ist der Unterschied einer Probe vor und nach dem Pro-
zessschritt der Lackentfernung zu sehen. Man kann erkennen, dass die Oberfliche der
Steifenstrukturen nach der Restlackentfernung wesentlich glatter sind. Der Hohenunter-
schied zwischen den Stegen und Graben verringerte sich um ca. 28 nm. Dies ist die Dicke
der Restlackschicht. Bei der abgebildeten Messung haben sich an den Réndern der Stege
der Probe kleine Redepositionen gebildet, die durch das Ho-Plasma nicht entfernt werden
konnten. Diese werden bei der Probenherstellung durch eine verlingerte Atzzeit verhin-
dert.
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(a) vor Restlackentfernung (b) nach Restlackentfernung

Abbildung 4.17: Unterschied der Strukturen vor und nach der Restlackentfernung, AFM-
Aufnahmen.

(a) vor Restlackentfernung (b) nach Restlackentfernung

Abbildung 4.18: Unterschied der Strukturen vor und nach der Restlackentfernung, REM-
Aufnahmen.

4.4 Resultate der Strukturierung

Die Resultate der drei strukturierten Proben, die spéter auf ihre magnetischen Eigen-
schaften untersucht wurden, sind in den Abbildungen 4.16, 4.19 und 4.20 zu sehen. Es ist
zu erkennen, dass die Strukturen gut in die Fe/Cr-Schichten iibertragen werden konnten.
Die Periode von ca. 500 nm ist in allen drei Féllen gut reproduziert. Die Tiefe der Graben
ist wie geplant grofer als die Gesamtschichtdicke, sodass alle Eisenschichten durchgeétzt
sind. Die Streifenstruktur weicht in ihrer Form von der idealen Form ab. Sie sind tra-
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pezformig. Bei der 45°- und 30°-Probe sind kleine Redepositionen am Rand der Stege zu
erkennen. Die 45°-Probe weist, wie in der REM-Aufnahme in Abb. 4.19b zu erkennen, die
glatteste Oberflache auf.
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Abbildung 4.19: Resultat der Strukturierung der 45°-Probe.
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Abbildung 4.20: Resultat der Strukturierung der 30°-Probe.



Kapitel 5

Makroskopische magnetische
Eigenschaften und strukturelle
Probencharakterisierung

Die makroskopisch magnetischen sowie die strukturellen Eigenschaften der Proben wur-
den charakterisiert, um die Qualitdt der Proben zu iiberpriifen. Die antiferromagneti-
sche Kopplung wurde durch MOKE-Messungen der unstrukturierten Proben kontrolliert.
Um den Einfluss der Strukturierung auf die makroskopisch magnetischen Eigenschaften
der Proben zu bestimmen, wurden Magnetisierungsmessungen mittels des MPMS durch-
gefiihrt. Die strukturelle Untersuchung der Proben in Bezug auf Schichtrauhigkeiten,
Schichtdicken und der Periode der Strukturen wurde anhand von Rontgenreflektome-
triemessungen gemacht.

5.1 Uberpriifung der AF-Kopplung

Um sicher zu stellen, dass die gewachsenen Proben antiferromagnetisch gekoppelt sind,
wurden Magnetisierungskurven der unstrukturierten Proben mittels Messung des magneto-
optischen Kerr-Effekts gemessen. Das Prinzip und der Aufbau des MOKE sowie der theo-
retische Verlauf antiferromagnetisch gekoppelter Schichten wurde in Kapitel 3.2.2 erkléart.
Das externe Magnetfeld wurde bei den Messungen entlang einer magnetisch leichten Rich-
tung angelegt und erreichte einen Maximalwert von 150 mT, bei dem die Proben sicher
gesittigt waren. Eine Beispielsmessung ist in Abbildung 5.1 zu sehen.

Das Verhalten der magnetischen Momente ist analog zu dem Verhalten der Magnetisie-
rungskurven, welches in Kapitel 4.1.4 erklart wurde. Auf Grund der geringen Eindringtiefe
(ca. 20 nm) des Laserlichts ist nur die oberste Eisenschicht durch das MOKE Experiment
beobachtbar. Daher sind in der Magnetisierungskurve nur zwei Spriinge, bei + 20 mT,
zu sehen, welche sich durch die Spin-Flop Ubergiéinge der obersten Eisenschicht erkliren.
Zwischen den Spin-Flop Ubergingen zeigt die Magnetisierungskurve ein lineares Verhal-
ten, welches die antiferromagnetische Kopplung der Schichten bestétigt. Bei Magnetfel-
dern iiber den Spin-Flop Ubergingen scheint die Magnetisierung abzunehmen. Dies ist

95
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Abbildung 5.1: typische MOKE-Messung bei AF-gekoppelten Schichtsystemen.

durch einen Laserdrift und die Mischung verschiedener Kerr-Effekte durch eine ungenaue
Probenjustage zu erkléaren. Ab einem externen Magnetfeld von ca. 75 mT ist die Probe
gesittigt. Alle hergestellen Proben zeigten dieses Verhalten. Der Versuch, die Proben nach
der Strukturierung mittels MOKE Messungen zu untersuchen, lieferte keine auswertbaren
Ergebnisse. Die Intensitéitsidnderung war bei dem zur Verfiigung stehenden Aufbau kleiner
als das Rauschen, sodass keine Informationen aus der Messung gezogen werden konnten.

5.2 Magnetische Eigenschaften der strukturierten Pro-
ben

Um die makroskopischen magnetischen Eigenschaften der strukturierten Proben zu unter-
suchen wurden SQUID Messungen an 3x3mm groften Stiicken der Probe am hausinternen
MPMS durchgefiihrt.

Um eine Vorstellung der Magnetisierung bei dem Neutronenexperiment zu erhalten, wur-
de die Probe in der gleichen Orientierung wie bei dem Streuexperiment am D17 (ILL)
eingebaut. Die Stege der Strukturierung waren daher um 15° beziiglich des externen Ma-
gnetfeld verkippt. Es wird das integrierte magnetische Moment der Probe in Feldrichtung
gemessen. In Abbildung 5.2 ist beispielhaft die gemessene Magnetisierungskurve der struk-
turierten 0°-Probe zu sehen. Die konstante Steigung lédsst auf eine antiferromagnetische
Kopplung der Eisenschichten schlieften. Die Proben sind ab einem externen Magnetfeld
von 4500 Oe gesattigt. Der exakte Nulldurchgang der Messung weist darauf hin, dass sich
die magnetischen Momente der Eisenschichten im Remanenzfeld gegenseitig autheben, al-
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so einen Winkel von 180° zueinander einnehmen. Es gibt ein kleines Plateau bei 115 Oe
und zwel weitere Plateaus zwischen 730 Oe - 990 Oe und 990 Oe - 1230 Oe.
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Abbildung 5.2: Magnetisierungskurve der (°-Probe, gemessen im SQUID-Magnetometer.

5.3 Schichtdicken, Rauhigkeiten und laterale Struktur-
periode

Zur Untersuchung der Schichtdicken und Rauhigkeiten der einzelnen Schichten wurden
Rontgenreflektometriemessungen durchgefiihrt. Diese Daten dienen spéter zur Vereinfa-
chung der Anpassung der Neutronendaten. Eine Beispielmessung der spekuldren Reflek-
tivitat ist in Abb. 5.3 zu sehen. Die Simulation wurde durch ein Simulationsprogramm
von E. Kentzinger angepasst und zeigt eine gute Ubereinstimmung mit den gemessenen
Daten, lediglich die Auflésungsfunktion scheint nicht richtig gewéhlt zu sein.

Um die Periodizitat der Strukturierung zu untersuchen wurden weiterhin Messungen der
diffusen Streuung gemacht. Dazu wurde eine Intensitdtskarte aus sogenannten ,rocking
curves” erstellt. Eine solche Messung ist in Abb. 5.4 zu sehen. Die Intensitit ist in ei-
ner logarithmischen Farbskala und der Einfallswinkel o; gegen den Reflektionswinkel ay
aufgetragen. Es sind die Bragg-peaks (1) der Schichtstruktur mit deren Bragg-sheets auf
Grund der lateralen Korrelationen zu erkennen. Des Weiteren sind die strukturellen Peaks
(2) in der diffusen Streuung zu sehen.
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Abbildung 5.3: Spekulire Reflektivitit der unstrukturierten Referenzprobe

Fiir die Periode P der Struktur der Probe gilt folgende Relation:

2.1 2-m 5 5

& 5.y (a7 —a3). (5.1)
Dabei sind «o; und ay der Einfalls- bzw. Reflektionswinkel. Die Wellenldnge der Kupfer
k. Linie, welche als Réntgenquelle des Rontgenreflektometers dient, betriagt 1,54 A. Die
aus den Messungen berechnete Periodizitdt ergibt sich zu 502410 nm. Dies passt gut mit

der Erwartung und den AFM-Messungen zusammen.



5.3. STRUKTURELLE CHARAKTERISIERUNG 99

1e+007

1e+006

100000

10000

intensity [counts/s]

1000

100

0 0.5 1 1.5 2 2.5 3

a; [*]
Abbildung 5.4: Aus ,rocking curves® erstellte Intensititskarte einer strukturierten Probe.
Zu sehen sind die Bragg-Peaks (1) und die lateralen Strukturpeaks (2).






Kapitel 6

Mesoskopische Untersuchung -
Neutronenstreuung

Um die mesoskopisch magnetischen Eigenschaften der Proben zu untersuchen, wurden
Neutronenstreuexperimente bei ausgewéhlten externen Magnetfeldern durchgefithrt. Wie
in Kapitel 2.2.1 erklart wechselwirkt das magnetische Moment des Neutrons mit den ma-
gnetischen Momenten in der Probe. Durch die Option polarisierter Neutronen mit voller
Polarisationsanalyse kann die nukleare von der magnetischen Streuintensitit getrennt wer-
den. So kann die gemittelte Magnetisierungsrichtung jeder einzelnen Eisenschicht in der
spekulédren Reflektivitdt bestimmt werden. Die diffuse Streuung wurde ebenfalls gemes-
sen und gibt Aufschluss iiber laterale Korrelationen, wie z.B. Fluktuationen der Rauhig-
keit. Die Messungen wurden an dem Neutronenreflektometer D17 des ILL durchgefiihrt
(Kap. 3.2.7).

6.1 Probenorientierung

Neutronenstrahl
(a) Schematische Darstellung der Proben- (b) Bild des FElektromagneten und der Probe
orientierung bei dem Neutronenexperiment. am D17.

Abbildung 6.1: Probenumgebung am Neutronenreflektometer D17

61
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In Abbildung 6.1a ist die Orientierung der Probe wahrend des Neutronenexperiments zu
sehen. Die Streifenstruktur wurde so orientiert, dass sie einen Winkel von 15° zum Neutro-
nenstrahl einnahm. Auf Grund dieser Orientierung wurde die Periode der Strukturierung
in Strahlrichtung, die durch die Neutronen beobachtet wurde, erhcht. Das sorgt dafiir,
dass die erwarteten lateralen Reflexe bei kleineren Winkeln erscheinen (Gl. 5.1) und daher
in ihrer Intensitit erhoht sind. Aufserdem riicken die lateralen Reflexe ndher zusammen,
sodass es moglich sein sollte mehrere Ordnungen der Reflexe im betrachteten Winkelbe-
reich zu beobachten. Der in Abbildung 6.1b sichtbare Elektromagnet dient zur Erzeugung
der externen Magnetfelder senkrecht zum Neutronenstrahl. Die Polarisationsrichtung der
Neutronen liegt bei dem Experiment parallel zum externen Magnetfeld.

6.2 Einfluss der Strukturierung

In der ersten Messzeit wurde der Einfluss einer Strukturierung auf die magnetischen Ei-
genschaften des Fe/Cr-Systems untersucht. Dafiir wurde eine strukturierte Probe und eine
unstrukturierte Referenzprobe im Neutronenexperiment gemessen. Die Streifenstrukturen
der strukturierten Probe lagen dabei in Richtung der Kristallanisotropie. Es standen fiinf
Messtage am Neutronenreflektometer D17 (Kap.3.2.7) am Forschungsreaktor des ILL in
Grenoble zur Verfiigung. Die Proben wurden wie in Kapitel 6.1 beschrieben eingebaut. Es
wurden Messungen bei einem externen Magnetfeld von 500 mT, 16 mT und im Fiihrungs-
feld durchgefiihrt. Dabei wurden die Felder immer aus der Sattigung heraus (500 mT)
angelegt. Es wurden 6 — 6-Scans von 0,1° bis 5° mit einer Schrittweite von 0,05° gemessen.

In Abbildung 6.2 ist das Detektorbild einer Messung zu sehen. Die spekulédre Intensitéit
ist in Form des vertikalen Streifens (a) auf der rechten Seite zu sehen. Links daneben sieht
man die Intensitdt der diffusen Streuung und eines lateralen Strukturreflexes (b). Dieser
ist auf Grund der Orientierung der Streifenstruktur verkippt [33]. Durch die Divergenz
des Neutronenstrahls sehen die Neutronen unterschiedliche Perioden der Strukturierung.
Dieser Einfluss ist vernachléssigbar, falls die Streifen senkrecht zum Neutronenstrahl ori-
entiert sind, da der Sinus fiir Winkel um 90° eine geringe Steigung hat und die Variation
der durch die Neutronen beobachteten Periode somit klein ist. Bei der Drehung der Strei-
fenstrukturen zu 15° ist der Einfluss des Sinus jedoch wesentlich grofer, sodass die Ver-
kippung des lateralen Reflexes auf dem Detektor nicht mehr vernachléssighar ist. Dieser
Effekt wurde von B. Dorner und A. Wildes [34] genau beschrieben.

Zur Erstellung der Intensitédtskarten wird das Detektorbild an jedem Q-Wert vertikal
integriert und jedem Pixel in x-Richtung des Detektors ein Winkel zugeordnet. Auf Grund
der Verkippung der Intensitdt der lateralen Strukturreflexe wird hier ein Fehler bei der
Integration gemacht. Im Rahmen dieser Diplomarbeit war es jedoch nicht moglich eine
verbesserte Integrationsmethode zu entwickeln, daher wurde der Auflosungsverlust der
lateralen Reflexe bei der vertikalen Integration in Kauf genommen.
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Abbildung 6.2: Detektorbild bei Messung der spekuldren Reflektivitit (a) und diffusen
Strewung. Zu sehen ist auch die Streuung durch die laterale Strukturierung (b).
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6.2.1 Untersuchung der Referenzprobe

Sattigungsmessung

In Abbildung 6.3 sind die unkorrigierten (d.h ohne Polarisationskorrekturen usw.) Daten
der Referenzprobe der Neutronenmessungen bei einem externen Magnetfeld von 500 mT
zu sehen. Die Probe ist laut der Vorcharakterisierung bei diesem externen Magnetfeld voll
gesattigt.

In dem NSF (++)-Kanal der Referenzprobe in Abbildung 6.3a kann man die Bragg-
Reflexe (1) erster und zweiter Ordnung sehen. Sie geben Informationen iiber die Schicht-
dicke der Fe/Cr-Doppellagen. Des Weiteren sind die sogenannten , Kiessig fringes* (3), die
Reflexe, die durch die Gesamtschichtdicke hervorgerufen werden, zwischen dem Totalre-
flektionsplateau (4) und dem ersten Bragg-Reflex zu sehen. Ausgehend von den Bragg-
Reflexen sieht man die diffusen Bragg-sheets (2), die Informationen iiber die lateralen
Korrelationen der Grenzflaichen enthalten.

Im (——)-Kanal in Abbildung 6.3b gibt es bei der Séttigungsmessung, aufser durch die
Ineffizienzen des Experiments, kein Signal. Die Spin-Flipper sowie der Analysator bzw.
Polarisator haben jeweils eine Effizienz von unter 100%. Das Fehlen der Intensitat in
dieser Messung wird durch eine besondere Eigenschaft der Kombination aus Eisen und
Chromschichten hervorgerufen. In Sattigung ist die Differenz aus der nuklearen und ma-
gnetischen Streuldngendichte von Eisen genauso groft wie die nukleare Streulangendichte
von Chrom. Daher gibt es fiir die Neutronen in diesem Fall keinen Kontrast zwischen
Eisen und Chrom und daher keine Merkmale im Streubild.

In den Spin-Flip-Kanélen der Messung, in denen das rein magnetische Signal der ma-
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gnetischen Momente senkrecht zum externen Magnetfeld und senkrecht zur Polarisati-
onsrichtung der Neutronen gemessen wird, ist ebenfalls kein Signal zu beobachten. Dies
entspricht der Erwartung bei der Séttigungsmessung, da alle magnetischen Momente der
Probe in Feldrichtung anliegen. Der Unterschied in den zwei Spin-Flip-Kanélen wird durch
eine Kontamination der Messung mit langwelligen Neutronen, die der zweite Spin-Flipper
nicht flippen kann, hervorgerufen. Durch die Ineffizienzen des Experiments ist in den Spin-
Flip-Kanélen ebenfalls ein geringes Signal zu sehen.
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Abbildung 6.3: Intensitdtskarten der Messung der Referenzprobe in Sdttigung (500 mT).

Um die Neutronenstreudaten quantitativ auswerten zu kénnen, wurde die sogenannte
wahre spekuldre Reflektivitdt aus den Intensitédtskarten extrahiert. Fiir die Winkel a;—=ay
wird eine Uberlagerung der spekuliren Reflektivitit und diffusen Streuung gemessen. Um
das rein spekulédre Signal zu erhalten wurde der Anteil der diffusen Streuung abgezogen.
Die Breite der spekulédren Reflektivitdt wird durch die Anpassung einer Gaussfunktion an
den Schnitt entlang des ersten Bragg-sheets abgeschétzt. Diese Breite legt die Bereiche,
die gemittelt und voneinander abgezogen werden, fest. Beispielhaft sind diese Bereiche in
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Abbildung 6.4 zu sehen. Die roten Bereiche werden gemittelt und von dem gemittelten
griinen Bereich abgezogen. Dabei entspricht die Breite der Bereiche derer aus den Gaus-
sfits.

>
Abbildung 6.4: Skizze zur Erklirung der Extraktion der wahren spekuldren Reflektivitdt.

Um die so erhaltene wahre spekulédre Reflektivitat anzupassen wurde ein von E. Kentzin-
ger entwickeltes Simulationsprogramm genutzt, welches auf dem in [35, 36] beschriebenen
Formalismus beruht. Nach einer manuellen Anndherung kénnen die Parameter durch eine
x2-Minimierung angepasst werden. Die wichtigsten Parameter, die in die Simulation ein-
gehen sind: die Schichtdicken, die Grenzflaichenrauhigkeiten, die Streuldngendichten und
die gemittelte Magnetisierungsrichtung der einzelnen Schichten. Zur Erzeugung der Ein-
gabedatei fiir das Simulations- und Anpassungsprogramm und zur Datendarstellung bzw.
Manipulation wurde das von A. Glavic geschriebene Programm ,,Plot-skript® benutzt.

Die extrahierten spekuléren Reflektivititen der Sattigungsmessung sind in Abbildung 6.5
mit der bestmoglichen Anpassung zu sehen. Die Intensitét der wahren spekuldren Reflek-
tivitat ist gegen den Einfallswinkel © aufgetragen. Da die Probe gesittigt war, konnte die
lateral gemittelte Magnetisierung aller Schichten in Richtung des externen Feldes (90°)
gelegt werden.

Die Anpassung an die Daten ist sehr gut. Die Bragg-Reflexe der Doppel- und Gesamt-
schichtdicke von 93+9 A bzw. 744425 A werden gut wiedergegeben. Die so erhaltenen
Werte fiir die Schichtdicke und die Rauhigkeiten der Schichten wurden fiir die weiteren
Messungen tibernommen. Da der (+—)-Kanal auf Grund der angesprochenen Kontamina-
tion ein fehlerhaftes Signal liefert, wird er in den weiteren Messungen nicht weiter beachtet.
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Abbildung 6.5: Spekuldre Reflektivitdt der Referenzprobe bei einem externen Magnetfeld
von 500 mT mit der bestmdglichen Anpassung.

Messung bei 16 mT

Die Messung bei einem externen Magnetfeld von 16 mT ist in Abb. 6.6 zu sehen. Der
(++)-Kanal der Referenzprobe zeigt neben den aus der Sattigungsmessung bekannten
Merkmalen zusétzlich Bragg-Reflexe der Ordnung % und % Das bedeutet, dass die ma-
gnetische Periode in z-Richtung, die durch die Neutronen beobachtet wird, verdoppelt
wurde. Das wiederum heiftt, dass sich die Eisenschichten auf Grund der Zwischenschicht-
kopplung antiferromagnetisch ausrichten. Auch im (——)-Kanal werden nun Intensitdten
gemessen, da es fiir die Neutronen bei dieser Konfiguration einen Kontrast zwischen Eisen
und Chrom gibt. Es sind besonders die Bragg-Reflexe der Ordnung % und % gut in der
spekuldren Reflektivitdt zu sehen. Die diffuse Streuung der Bragg-sheets ist wesentlich
schwécher als im (+)-Kanal.

In den SF-Kanélen ist bei dem externen Magnetfeld von 16 mT wie erwartet nun ein Signal
zu sehen. Hier gibt es Komponenten der Magnetisierung senkrecht zum externen Magnet-
feld. Die Bragg-Reflexe der Ordnung % und % sind mit ihren Bragg-sheets zu erkennen.
Auch hier zeigt die Lage der Reflexe fiir den Realraum eine Periode der magnetischen Mo-
mente in z-Richtung, die auf ein antiferromagnetisches Verhalten zuriickzufiihren ist. Die
ganzzahligen Bragg-Reflexe sind auf Grund des Strukturfaktors fiir antiferromagnetisch
ausgerichtete Schichten mit gleichem Formfaktor verboten.

Fiir die quantitative Auswertung der Magnetisierung der einzelnen Schichten wurde auch
hier die wahre spekuldre Reflektivitit extrahiert. Dies wurde mit Hilfe der Werte aus
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Abbildung 6.6: Intensitdtskarten der Messung der Referenzprobe bei einem externen Ma-
gnetfeld von 16 mT.

der Sattigungsmessung angepasst. Dabei wurde lediglich der Parameter fiir die gemit-
telte Magnetisierungsrichtung in der Ebene jeder einzelnen Schichten verdndert. Da die
benachbarten Eisenschichten durch die Chromzwischenschicht antiferromagnetisch gekop-
pelt sind, wurde fiir die Anpassung angenommen, dass jede iiberndchste Eisenschicht den
gleichen Wert der Magnetisierungsrichtung hat. Das bedeutet, dass jeweils alle geraden
und alle ungeraden Schichten denselben Wert der Magnetisierungsrichtung erhalten. Die
Magnetisierung der ungeraden Schichten wird im Folgenden mit M,, und die der geraden
Schichten mit M, bezeichnet. Dabei wird die Schichtfolge von unten (1) nach oben (8)
gezahlt.

Die wahre spekuldre Reflektivitdt der Messung und die Anpassung ist in Abb. 6.7 zu se-
hen. Die Richtung der gemittelten Magnetisierung der Schichten betrédgt fiir die geraden
Eisenschichten My=72,5+10° und fiir die ungeraden Eisenschichten M,,=179,4+10°. !

!Die Abschiitzung der Fehler wird in Kapitel 6.2.2 beschrieben (Abb. 6.17)
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Abbildung 6.7: Spekuldre Reflektivitdt der Referenzprobe bei einem externen Magnetfeld
von 16 mT mit der bestmdglichen Anpassung.

Unter Berticksichtigung der Kristallanisotropie (75° und 165°) der Eisenschichten liegen
diese Werte in einem zu erwartenden Bereich. In Abbildung 6.8 sind die Richtungen der
Magnetisierung der FEisenschichten und die leichten Richtungen der Magnetisierung auf
Grund der Kristallanisotropie eingezeichnet. In Sattigung liegen beide Magnetisierungen
in Feldrichtung (90°). Wird das externe Magnetfeld verringert dreht sich die Magneti-
sierung M, in die Richtung der Kristallanisotropie bei 75°. Wegen dieser Anisotropie ist
diese Position energetisch giinstig. Durch die antiferromagnetische Kopplung der Schich-
ten wird M, zu héheren Winkeln gedreht. Die antiferromagnetische Kopplung ist bei
einem externen Magnetfeld ausreichend um die Magnetisierung M, aus der magnetisch
leichten Richtung herauszudrehen.
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Abbildung 6.8: Magnetisierungsrichtungen der geraden und ungeraden Eisenschichten der
Referenzprobe bet einem externen Magnetfeld von 16 mT. My, =179,4° und My =72,5°.

Messung im Fiihrungsfeld

Die Intensitdtskarten bei der Messung im Fihrungsfeld (1 mT) zeigen qualitativ keine
anderen Merkmale als die der Messung bei 16 mT. Daher sind Intensitédtskarten der Mes-
sung im Fiihrungsfeld im Anhang zu finden. Hier werden nur die extrahierten wahren
spekuldren Reflektivitdten gezeigt (Abb. 6.9).

Die durch die Anpassung ermittelte Magnetisierung der geraden Eisenschichten zeigt in
Richtung 74.2+10° und die der ungeraden Schichten in 2174+10°. Graphisch ist dies in
Abbildung 6.11 zu sehen. Die Magnetisierung der geraden Eisenschichten verbleibt auch
bei der weiteren Verringerung des externen Magnetfeldes in der energetisch giinstigen
Position in Richtung der Kristallanisotropie. Die magnetischen Momente der ungeraden
Schichten werden jedoch weiter gedreht. Die antiferromagnetische Kopplung reicht jedoch
nicht aus, damit die Magnetisierungen M, und M,, den erwarteten Winkel von 180° zu-
einander einnehmen. Da dies sehr unerwartet ist, wird in Abbildung 6.12 der Vergleich
zu der SQUID-Messung gemacht. In Abbildung 6.10 ist eine Simulation der Daten mit
einer Ausrichtung der Magnetisierung der ungeraden (M,,=255°) zu den geraden Schich-
ten (My=74°) von 180° zu sehen. Es zeigt sich, dass diese Simulationen die Daten im
(++)-Kanal sowie im SF-Kanal schlechter wiedergeben. Diese Vergleiche zeigen, dass die
unerwartete Ausrichtung zutriftt.
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Abbildung 6.9: Spekuldre Reflektivitit der Referenzprobe im Fihrungsfeld (1 mT) mit der
bestmdglichen Anpassung.
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Abbildung 6.10: Spekuldre Reflektivitdt der Referenzprobe im Fiihrungsfeld (1 mT) mit
Anpassung. Hier wird eine Ausrichtung der Magnetisierugsrichtungen von 180° der gera-
den zu den ungeraden Schichten angenommen.
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Abbildung 6.11: Magnetisierungsrichtungen der geraden und ungeraden Fisenschichten
der Referenzprobe bei einem externen Magnetfeld von ImT. My=74° und M., =217.
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Vergleich zur makroskopischen Messung

In Abbildung 6.12 ist der Vergleich der Magnetisierung aus der SQUID- und Neutronen-
messung zu sehen. Dazu wurden die Komponenten der Magnetisierung in Feldrichtung
aus der Neutronenanalyse auf die gemessene Magnetisierungskurve normiert. Da die Mes-
sungen von 1 mT und 16 mT sehr dicht beisammen liegen, wird hier fiir einen besseren
Uberblick nur ein Ausschnitt der Kurve gezeigt. Die Sittigungsmessung der Neutronen-
daten liegt dabei auf Grund der Normierung natiirlich auf der Séttigungsgeraden der
SQUID-Messung. Es zeigt sich eine gute Ubereinstimmung der beiden Messmethoden.
Kleine Abweichungen kénnen durch Ungenauigkeiten beim Einbau der Probe erklart wer-
den. Da die Winkel der Streifenstruktur zum &duferen Magnetfeld nur auf + 1° genau
ist.
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Abbildung 6.12: Vergleich der Magnetisierung in Feldrichtung zwischen der SQUID- und
Neutronenmessunyg.
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6.2.2 Untersuchung der strukturierten Probe

Sattigungsmessung

Bei der Séttigungsmessung (500 mT) der strukturierten Probe (0°-Probe) in Abbildung 6.13
erkennt man wie erwartet dieselben Merkmale wie bei der Referenzprobe. Die Bragg-
Reflexe der ersten und zweiten Ordnung sind samt ihrer Bragg-sheets gut zu erkennen.
Zusétzlich zu den bekannten Merkmalen sieht man die erste Ordnung der Strukturreflexe
(1) in der diffusen Streuung. Dieser Reflex ist verstirkt an den Kreuzungspunkten mit
dem Yoneda und dem Bragg-sheet zu sehen.
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Abbildung 6.13: Intensititskarten der Messung der strukturierten Probe ((°-Probe) in
Sdttigung (500 mT).
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Der (——)-Kanal zeigt aus demselben Grund wie bei der Referenzprobe kein Signal. Hier
scheint der strukturelle Reflex erster Ordnung auf Grund der Instrumentineffizienz durch.
Die SF-Kanile enthalten ebenfalls kein Signal, sodass auch hier alle magnetischen Mo-
mente der Probe wie erwartet in Feldrichtung (90°) liegen. Insgesamt ist die gemessene
Intensitét der strukturierten Probe, auf Grund von Rauhigkeiten und der geringeren Ma-
terialdichte, kleiner als bei der Referenzprobe.

Abbildung 6.14 zeigt die wahre spekuldre Reflektivitdt der Sattigungsmessung der 0°-
Probe. Der wesentlich schnellere Abfall der Reflektivitét der strukturierten Probe ist auch
hier erkennbar. Der zweite Bragg-Reflex wird fast nur noch durch die diffuse Streuung
hervorgerufen und ist somit in der wahren spekuldren Reflektivitdt kaum noch zu sehen.
Die Messdaten wurden unter einem Winkel der Magnetisierung M, und M,,, von 90°, also
in Richtung des externen Magnetfeldes, angepasst. Sie ist ebenfalls in Abb. 6.14 darge-
stellt und zeigt eine gute Ubereinstimmung mit den gemessenen Daten. Genau wie bei
der unstrukturierten Probe wird bei der Anpassung der Daten der Messungen bei den
anderen Magnetfeldern lediglich die gemittelte Magnetisierung der Schichten angepasst,
da sich sonst keine Parameter verdndern.
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Abbildung 6.14: Spekuldre Reflektivitit der strukturierten Probe ((°-Probe) bei einem ex-
ternen Magnetfeld von 500 mT mit der bestmédglichen Anpassung.

Es sei an dieser Stelle erwihnt, dass die Trapezform der Streifen und die durch den Atzpro-
zess verringerte Dichte und damit auch verringerte Streuldngendichte der strukturierten
Probe berticksichtigt wurden. Dazu wurde die Eingabedatei fiir das Anpassungsprogramm
verdndert. Jede Eisen- und Chromschicht wurde in viele kleine ,yvirtuelle Schichten aufge-
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teilt. Zur Berechnung der Streuldngendichten jeder dieser ,yvirtuellen” Schichten wurden die
Parameter der AFM-Messung herangezogen bestimmt. Die Anzahl der virtuellen Schich-
ten kann frei gewédhlt werden. Eine grofie Anzahl spiegelt die Trapezform besser wieder,
macht die Simulation auf Grund des erhdhten Rechenaufwandes jedoch langsamer. Die
Skizze in Abb. 6.15 zeigt einen Schnitt durch einen Streifen. Links ist das reale und rechts
das durch die virtuellen Schichten aufgeteile System zu sehen.

Eisen

Chrom

Abbildung 6.15: Schnitt durch Streifenstruktur zur Erkldrung der Anpassung der Streu-
lingendichten zur Simulation der Trapezform der Streifen. Links ist das reale und rechts
das durch die virtuellen Schichten aufgeteile System zu sehen

Messung bei 16 mT

Im Vergleich zu der Referenzprobe zeigt die stukturierte Probe (Abb. 6.16) bei diesem
Magnetfeld besonders in den SF-Kanélen mehr diffuse Streuung. Zu grofen Winkeln hin
féllt die Intensitdt jedoch wie in der Sattigungsmessung stérker ab als bei der Referenz-
probe. Die Reflexe der lateralen Struktur sind in allen Kanélen an den Kreuzungspunkten
mit dem Yoneda sehr intensiv. In dem (++)-Kanal ist sogar die zweite Ordnung dieser
Strukturreflexe zu erkennen. Im Vergleich zu der Sattigungsmessung verliert der zweite
Bragg-Reflex im (++)-Kanal besonders im Bereich der diffusen Streuung an Intensitét.
Die kombinierte Streuldngendichte aus nuklearer und magnetischer Streuung ist hier klei-
ner geworden, da die magnetischen Momente der Probe aus der Richtung des externen
Feldes heraus gedreht wurden. Der Bragg-Reflex erster Ordnung ist in dem (——)-Kanal
der strukturierten Probe deutlicher zu erkennen, als bei der Messung der Referenzprobe.
Die hohe Intensitdt in den SF-Kanilen zeigt qualitativ, dass die Momente der Proben
grofitenteils senkrecht zum externen Magnetfeld liegen. Auch hier sind die ganzzahligen
Bragg-Reflexe verboten.

Um eine quantitative Aussage iber die Magnetisierungsrichtung der Eisenschichten bei
16 mT machen zu kénnen, wurde wieder die wahre spekulére Reflektivitdt aus den ge-
messenen Intensitdtskarten entnommen. Ein passender Fit fiir diese Messung erwies sich
als schwierig. Wie man in Abbildung 6.17 sehen kann, ist es nicht leicht zu entscheiden
welche Anpassung am besten passt. Ein Fit, der die Daten zum Beispiel am halbzahligen
Bragg-Reflex (z.B. M,,=163°/M,=354°) besser beschreibt, spiegelt die Daten am ganz-
zahligen schlechter wider als ein anderer Fit (z.B. M, =176°/M,=360°). Daher wird hier
ein Fehler auf den Winkel der Magnetisierung von 10° angenommen. Betrachtet man die
herrschenden Anisotropien in der Probe (Abb. 6.18) ist es physikalisch am sinnvollsten,
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Abbildung 6.16: Intensititskarten der Messung der strukturierten (°-Probe bei einem ex-
ternen Magnetfeld von 16 mT.

wenn die magnetischen Momente in Richtung der Streifenstruktur (165° und 345°) und
damit in Richtung der Form- und Kristallanisotropie liegen.
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Abbildung 6.17: Mdgliche Anpassungen der wahren spekuldren Reflektivitdt der struktu-
rierten Probe bet einem externen Magnetfeld von 16 mT.
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Abbildung 6.18: Magnetisierungsrichtungen der geraden und ungeraden FEisenschichten
der strukturierten Probe bei einem externen Magnetfeld von 16 mT. Die Kristall- und
Formanisotropie ist ebenfalls eingezeichnet.
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Um eine genauere Aussage iiber die Magnetisierungsrichtung machen zu kénnen, wurde
die SQUID-Messung der Probe herangezogen. Der Vergleich der beiden Messungen ist
in Abb. 6.19 zu sehen. Aus der SQUID-Messung ist ersichtlich, dass eine Ausrichtung
der Momente entlang der Streifenstruktur hier nicht sinnvoll ist, da sich die magneti-
schen Momente der Schichten auf Grund der geraden Anzahl von Eisenschichten aufheben
miissten. Da in der SQUID-Messung bei einem externen Feld von 16 mT jedoch ein Mo-
ment gemessen wurde, ist dies nicht der Fall. Eine gute Ubereinstimmung der Neutronen-
und SQUID-Messung wird mit folgenden Werten fiir die Magnetisierungswinkel erreicht:
M,p=163+10° und M,=3554+10°. Die Magnetisierung liegt somit in dem vorher abge-
schatzten Fehlerbereich, wird aber durch das externe Magnetfeld von 16 mT ein wenig
aus der Anisotropierichtung ausgelenkt.
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Abbildung 6.19: Vergleich der Magnetisierungskomponente in Feldrichtung zwischen der
Neutronen- und SQUID-Messung.
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Messung im Fiihrungsfeld

Auch bei der Messung der strukturierten Probe im Fiithrungsfeld (1 mT) lassen sich qua-
litativ keine neuen Merkmale, im Vergleich zu der Messung bei 16 mT, feststellen. Daher
wird bei Interesse an den Intensitdtskarten auf den Anhang verwiesen. Der Vergleich
der wahren spekuldren Reflektivitdten zeigt, dass sich die Messungen auch quantitativ
kaum voneinander unterscheiden (Abb. 6.20). Die Anderung des externen Magnetfeldes
von 16 mT auf 1 mT hat somit fast keinen Einfluss auf die Magnetisierungsrichtun-
gen der Eisenschichten. Der (++)-Kanal zeigt bei einem Magnetfeld von 16 mT etwas
mehr und der (——)-Kanal etwas weniger Signal. Auferdem ist etwas mehr Signal im
SF-Kanal bei 16 mT, was auf eine leicht grofere Komponente der Magnetisierung senk-
recht zum externen Feld hinweist. Hier zeigt der Vergleich der SQUID- und Neutronen-
messung (Abb. 6.19), dass die magnetischen Momente in Richtung der Streifenstruktur
liegen. Das integrierte Moment aus der SQUID-Messung liegt bei 0, woraus folgt, dass
sich die Momente der Eisenschicht gegenseitig aufheben. Aus der Neutronenmessung wird
damit klar, dass die Momente bei M, —=165° und M;=345° also in Richtung der Streifen-
struktur liegen. Hier zeigt sich explizit der Einfluss der Strukturierung der Probe. Durch
die zusétzliche Formanisotropie entsteht fiir die Magnetisierung ein Energieminimum in
Streifenrichtung, in dem die magnetischen Momente der einzelnen Schichten bevorzugt
liegen. Bei der Referenzprobe fehlt dieser zusétzliche Betrag der Formanisotropie, sodass
die Anderung des externen Magnetfeldes einen viel groferen Einfluss auf die Magnetisie-
rungsrichtung der Probe hat. Bei der Referenzprobe liegt die Magnetierung der geraden
Schichten immer noch fast in Feldrichtung wohingegen die Magnetisierung der ungeraden
Schichten um 127° aus der 90°-Stellung, bei Sattigung, gedreht wurde. Die Energiemi-
nima der Kristallanisotropie sind hier ohne die zusétzliche Formanisotropie aquivalent.
Abschliefsend kann man sagen, dass die Strukturierung und die damit hervorgerufene For-
manisotropie einen grofen Einfluss auf die Orientierung der magnetischen Momente der
einzelnen Schichten hat.
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Abbildung 6.20: Vergleich zwischen den wahren spekuldren Reflektivitdten der Messungen
bet I mT und 16 mT.

6.3 Konkurrierende Einflisse der Kristall- und Form-
anisotropie

Der Einfluss der Strukturierung hat gezeigt, dass es durch den zusétzlichen Beitrag der
Formanisotropie eine bevorzugte Richtung der Magnetisierung in Streifenrichtung gibt.
Die Form- und Kristallanisotropie haben sich bei der Untersuchung iiberlagert. Im néchs-
ten Schritt wurde der konkurrierende Einfluss dieser beiden Anisotropieformen untersucht,
indem die Streifenstruktur und damit die Formanisotropie gegen die Kristallanisotropie
verdreht wurde. Die herrschenden Anisotropien der 30°-Probe sind in Abb. 6.21 zu se-
hen. Die Kristallanisotropie ist auf Grund der Waferorientierung um 45° zur Probenkante
verkippt. Die Streifenstruktur wurde um 15° zur Probenkante verkippt. Die Probe wurde
im Neutronenreflektometer D17 am ILL vermessen. Dazu wurden ©-0©-Scans von 0.1°
bis 3.5° mit einer Schrittweite von 0.02° gemessen. Da im Vergleich zur ersten Messzeit
mehr Zeit zur Verfiigung stand, wurde sowohl in kleineren Schritten als auch mit einer
besseren Auflésung gemessen. Die Auflésung wurde dabei auf die Schrittweite der Mes-
sung angepasst. Der geringere Fluss wurde durch eine verldngerte Messzeit kompensiert.
Es wurden Messungen bei einem externen Magnetfeld von 500 mT, 300 mT, 161 mT,
80 mT und im Fithrungsfeld (1 mT) in dieser Reihenfolge durchgefiihrt. Die Probe wurde
wie in Kapitel 6.1 eingebaut. Die Streifenstruktur wurde jedoch in einem Winkel von 30°
zum Neutronenstrahl eingebaut. Auch hier wurde mit polarisierten Neutronen und voller
Polarisationsanalyse gemessen.
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Abbildung 6.21: Schematische Darstellung der Anisotropien der 30°-Probe.

Messung der 30°-Probe bei 500 mT

In Abbildung 6.22 sind die Intensitdtskarten der Messung bei 500 mT dargestellt. Wie die
Messung zeigt, ist die Probe bei diesem Magnetfeld geséttigt. In den Spin-Flip-Kanélen
ist daher keine Intensitit zu sehen. Fiir diese Messzeit wurde die Kontamination des
(+—)-Kanals weitestgehend behoben. Der (——)-Kanal zeigt wie zu erwarten war in der
Sattigungsmessung ebenfalls kein Signal. Im (++)-Kanal ist sehr schon der erste (1) und
zweite (2) Bragg-Reflex mit den Bragg-sheets (3) zu sehen. Auf Grund der verbesserten
Auflésung konnen die sogenannten ,Kiessig fringes* (4) in der diffusen Streuung zwischen
dem Totalreflektionsplateau (5) und dem ersten Bragg-Reflex gut aufgelost werden. Der
erste laterale Strukturreflex (6) ist in der diffusen Streuung durchgehend vom Kreuzungs-
punkt mit dem Yoneda bis zum ersten Bragg-sheet sehr gut zu erkennen.

Um die Messung zu simulieren wurde die wahre spekuléare Reflektivitéit, wie bei der ersten
Messzeit, aus den Intensitdtskarten extrahiert. Diese ist mit der bestmoglichen Anpassung
in Abbildung 6.23 zu sehen. Die Simulation spiegelt die gemessenen Daten gut wider. Fiir
die Anpassung wurden die Ergebnisse der Rontgenreflektometriemessung herangezogen.
Die Magnetisierung der Schichten wurde in Richtung des externen Magnetfeldes angelegt
(90°), da die Probe gesittigt war. Die Werte aus der Anpassung wurden, wie auch zu-
vor, fiir alle folgenden Messungen bei kleineren Magnetfeldern {ibernommen. Lediglich die
Richtung der Magnetisierung der Schichten wurden neu angepasst.
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Abbildung 6.22: Intensititskarten der Messung der strukturierten Probe (30°-Probe) bei
500 mT.
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Abbildung 6.23: Wahre spekulire Reflektivitit und bestmaogliche Anpassung der 30°-Probe
in Sdttigung (500 mT).

Messung der 30°-Probe bei 300 mT

Bei der Messung der Probe bei einem externen Magnetfeld von 300 mT ist zu erkennen,
dass die Probe noch fast gesattigt ist. Abbildung 6.24 zeigt die gemessenen Intensitdten
der vier Kanéle. Der (++)-Kanal zeigt keine neuen Merkmale. Im (——)-Kanal ist der ers-
te halbzahlige Bragg-Reflex zu sehen, was auf die antiferromagnetische Ausrichtung der
Momente und der so verdoppelten magnetischen Periode schliefen lasst. Die Spin-Flip-
Kanile zeigen ebenfalls Bragg-Reflexe der Ordnung % Die magnetischen Momente sind
also bereits aus den 90° herausgedreht. An den Kreuzungspunkten mit dem Yoneda ist der
erste Reflex der lateralen Struktur (1) zu erkennen. Auf Grund der Nettomagnetisierung
der Probe in Feldrichtung sind die Totalreflektionsplateaus der NSF-Kandle verschieden
lang. Dies fithrt zu einer Anisotropie in den SF-Kandlen. Die Streubilder der SF-Kanéle
gehen wegen der Umkehrbarkeit des Strahlenganges durch eine Spiegelung an der Diago-
nalen ineinander iiber.

In Abbildung 6.25 sind die wahren spekuldren Reflektivitdten der einzelnen Kanéle mit
ihrer Anpassung zu sehen. Eine gute und physikalisch sinnvolle Anpassung wurde mit
M,=91£10° und M,,=71£10° gefunden. Die Magnetisierung der ungeraden Eisenschich-
ten wird in Richtung der Kristallanisotropie bei 60° gedreht. Die Magnetisierung der ge-
raden Schichten bleibt hingegen bei fast 90°. Das Verdrehen des Magnetisierungsvektors
M, zu héheren Winkeln wird zwar durch die antiferromagnetische Kopplung der Eisen-
schichten bevorzugt, wird aber durch die magnetisch harte Achse bei 105° verhindert.
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Abbildung 6.24: Intensititskarten der Messung der strukturierten Probe (30°-Probe) bei
300 mT.

Abbildung 6.26 zeigt die Stellung der Magnetisierungsvektoren der Eisenschichten mit
den in der Probe herrschenden Anisotropien.
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Abbildung 6.25: Wahre spekulire Reflektivitit und bestmaogliche Anpassung der 30°-Probe
bet einem externen Magnelfeld von 300 mT.
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Abbildung 6.26: Magnetisierungsrichtungen der geraden und ungeraden FEisenschichten
der 30°-Probe ber der 300 mT-Messung. My=91° und M,z =71°.
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Messung der 30°-Probe bei 161 mT

Die Streubilder der Messung bei 161 mT (Abb. 6.27) zeigen neben den aus den vorge-
henden Messungen bekannten Merkmalen nun auch halbzahlige Bragg-Reflexe mit deren
Bragg-sheets in den NSF-Kanélen. Im (——)-Kanal wird mehr Intensitét gemessen. Der
Kontrast zwischen Eisen und Chrom wird auf Grund der Magnetisierungsrichtung der
Schichten erhoht. Die Bragg-Reflexe der Ordung %, 1 und % werden aufgelost. Der late-
rale Strukturreflex ist ebenfalls gut zu erkennen. Die SF-Kanile zeigen verstirkte Bragg-
Reflexe halber Ordnung. Auch hier ist der laterale Strukturreflex 1. Ordung wieder gut zu
sehen. Das starke Signal in den SF-Kanélen weist qualitativ auf eine grofse Komponente
der Magnetisierung senkrecht zum angelegten Magnetfeld hin.
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Abbildung 6.27: Intensitdtskarten der Messung der strukturierten Probe (30°-Probe) bei
161 mT.

Die wahre spekulidre Reflektivitét ist in Abbildung 6.28 mit der Anpassung der Magne-
tisierungsvektoren zu sehen. Die Anpassung ergab einen Winkel der Magnetisierung der
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geraden Schichten von M,=162£10° und der ungeraden Schichten von M,,=60+10°. Diese
Werte fiihren zu einer akzeptablen Anpassung der Messung und sind physikalisch sinnvoll.
Die Magnetisierung der ungeraden Schichten liegt in einer Kristallanisotropieachse, also
in einem Energieminimum. Die Magnetisierung der geraden Schichten, die bei dem Ma-
gnetfeld von 300 mT noch bei 90° lag, wurde durch die antiferromagnetische Kopplung zu
groferen Winkeln hin gedreht. Sie iiberwindet die schwere Achse bei 105° und springt in
die Kristallanisotropie bei 150°, aus der sie nun weiter herausgedreht wird. Die Stellungen
der Magnetisierungen der Schichten bei dieser Messung sind samt der Anisotropien in
Abbildung 6.29 schematisch zu sehen.
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Abbildung 6.28: Wahre spekulire Reflektivitit und bestmaogliche Anpassung der 30°-Probe
bet einem externen Magnelfeld von 161 mT.
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Abbildung 6.29: Magnetisierungsrichtungen der geraden und ungeraden FEisenschichten
der 80°-Probe bei der 161 mT-Messung. My=162° und M, =60°.

Messung der 30°-Probe bei 80 mT

In Abbildung 6.30 sind die Streubilder der Messung bei dem verringerten Magnetfeld
von 80 mT zu sehen. Sie zeigen keine neuen Merkmale. Lediglich die Intensitdt in den
NSF-Kanilen wird grofser und in den SF-Kanélen kleiner. Das zeigt qualitativ, dass die
Komponente der Magnetisierung in Richtung des externen Magnetfeldes grofer und senk-
recht dazu kleiner geworden ist. Die halben Bragg-Reflexe zeigen, dass sie immer noch
antiferromagnetisch ausgerichtet sind.

Die wahren spekuldren Reflektivitdten und die dazugehédrige Anpassung sind in Ab-
bildung 6.31 zu sehen. Die Anpassung der Magnetisierungsvektoren ergibt Werte von
M,=209° und M,,=60°. Wie in Abb. 6.32 zu sehen ist, zeigt die Magnetisierung der
ungeraden Eisenschichten immer noch in Richtung der Kristallanisotropie.

Die Richtung der magnetischen Momente der geraden Eisenschichten wurde durch die
Verringerung des Magnetfeldes und dem so stérker werdenden Einfluss der Zwischen-
schichtkopplung tiber die harte Achse (105°) hinaus in Richtung der Formanisotropie
(210°) gedreht. Hier wird durch die Minimierung des Streufeldes eine energetisch glinstige
Richtung gebildet.
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Abbildung 6.30: Intensititskarten der Messung der strukturierten Probe (30°P-Probe) bei
80 mT.
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Abbildung 6.31: Wahre spekulire Reflektivitit und Anpassung der 30°-Probe bei einem
externen Magnetfeld von 80 mT.

Kristallanisotropie
Formanisotropie =~ ——— 9()°
gerade Schichten

ungerade Schichten

30°

180° 0°

210°

S~ |

270°

Abbildung 6.32: Magnetisierungsrichtungen der geraden und ungeraden FEisenschichten
der 30°-Probe bei der 80 mT-Messung. My =209 und M,z =060°.
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Messung der 30°-Probe im Fiihrungsfeld (1 mT)

Auch die Messung im Fiihrungsfeld zeigt keine neuen Merkmale. Der Trend, dass die
Intensitédt in den NSF-Kanidlen zu- und in den SF-Kanélen abnimmt, und so die Kom-
ponente in Richtung des externen Magnetfeldes zu und die Komponente senkrecht dazu
abnimmt, setzt sich auch bei dieser Messung fort. Die Intensitdtskarten sind im Anhang zu
finden. Hier werden nur die wahren spekuldren Reflektivitdten mit der Anpassung gezeigt
(Abb. 6.33). Eine gute Anpassung der Daten und eine physikalisch sinnvolle Losung wurde
fir Mg=2234+10° und M,,;=60+10° gefunden (Abb. 6.34). Die Magnetisierung der ungera-
den Eisenschichten bleibt immer noch im Minimum der Kristallanisotropie. Dagegen wird
die Magnetisierung der geraden Eisenschichten aus der Streifenrichtung herausgedreht und
liegt in dem in Remanenz erwarteten Energieminimum, welches durch die Kombination
der Form- und Kristallanisotropie gebildet wird.
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Abbildung 6.33: Wahre spekulire Reflektivitit und Anpassung der 30°-Probe im Fihrungs-
feld (1 mT).
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Abbildung 6.34: Magnetisierungsrichtungen der geraden und ungeraden FEisenschichten
der 30°-Probe bei der 1 mT-Messung. My =225 und M, =060°.

Analyse und Zusammenfassung

Die durchgefiihrten Messungen zeigen, dass die Kristallanisotropie einen gréfferen Einfluss
auf die Magnetisierungsrichtung hat als die Formanisotropie. Besonders bei hohen Feldern
kann das Streufeld der Form vernachléssigt werden. Aber auch bei kleinen Feldern ist der
Beitrag der Kristallanisotropie dominierend, was das Festhalten der Magnetisierungsrich-
tung der ungeraden Schicht in der Kristallanisotropie bei 60° zeigt. Im Vergleich zu der
Messung der strukturierten 0°-Probe aus der ersten Messzeit liegt die Magnetisierung
auch bei kleinen Feldern nicht in Streifenrichtung. Die Momente der geraden Schichten
liegen zwar in Remanenz zwischen der Form- und Kristallanisotropie, werden bei einer
Feldédnderung jedoch aus diesem Energieminimum herausgedreht. Im Fiihrungsfeld ist
der Einfluss der Strukturierung fiir die ungeraden Schichten nicht grof genug, um sich
aus der Kristallanisotropie herauszudrehen. Zusammengefasst sind in Abbildung 6.35 die
Richtungen der Magnetisierung aller Messungen zu sehen.

In Abbildung 6.36 sieht man den Vergleich zwischen den Komponenten der Magnetisie-
rung in Feldrichtung aus den Neutronenmessungen und der SQUID-Messung der Probe.
Die roten Punkte geben dabei die Nettomagnetisierung aus der Neutronenmessung in
Feldrichtung an. Die Ergebnisse der beiden Messungen stimmen gut {iberein, wobei der
Fehler auf die Messwerte bei kleinen Feldern der SQUID-Messung sehr groft ist. So ist der
Sprung der SQUID-Messung um das Nullfeld herum ein Messartefakt.?

2 Leider stand fiir diese Messung die ,Reciprocating Sample Option* (RSO) nicht zur Verfiigung.
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Abbildung 6.35: Verlauf der Magnetisierungsrichtungen der geraden und

senschichten der 30°-Probe bei Magnetfeldabnahme.
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Abbildung 6.36: Vergleich der Magnetisierungskomponente in Richtung des externen Ma-

gnetfeldes zwischen der SQUID- und Neulronenmessung.
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Messung der 45°-Probe

Wiéhrend der zweiten Messzeit wurde eine weitere strukturierte Probe vermessen. Bei
dieser Probe waren die Streifen um 45° zur Kristallanisotropie verdreht (45°-Probe). Die
Probe wurde ebenfalls wie in Kap. 6.1 orientiert und sollte der Untersuchung der kon-
kurrierenden Beitrage von Kristall- und Formanisotropie dienen. Die Parameter der Mes-
sung entsprechen derer der 30°-Probe. Diese Probe zeigte interessante und unerwartete
Merkmal im Streubild, die besonders gut bei der 161 mT-Messung zu sehen sind. Daher
wird diese in Abbildung 6.37 exemplarisch gezeigt. Neben den erwarteten Merkmalen wie
ganzzahlige (1) und halbzahlige (2) Bragg-Reflexe, diffuser Streuung und lateraler Refle-
xe, zeigt die Messung zusétzlich Reflexe (3), die auf eine Periode fiihrt, welche nicht durch
den Schichtaufbau der Probe erklérbar sind.
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Abbildung 6.37: Intensititskarten der Messung der strukturierten Probe (45°-Probe) bei
161 mT.

Die wahre spekuldre Reflektivitdt (Abb. 6.38) erméglicht eine genauere Betrachtung der
Reflexe und ihrer Position. Der Vergleich zu der Séttigungsmessung zeigt, dass es sich
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bei dem Reflex bei 30 mrad um den ersten Bragg-Reflex auf Grund der Schichtstruktur
handelt. Dieser ist im (44 )-Kanal gut sichtbar. Ausgehend von dem ersten Bragg-Reflex
sollte der % Bragg-Reflex auf Grund der antiferromagnetischen Kopplung und somit der
Verdopplung der magnetischen Einheitszelle, bei 15 mrad liegen. Besonders im (——)-
Kanal sieht man, dass dieser Reflex nicht gemessen wird und daher die Annahme der
antiferromagnetisch gekoppelten Eisenschichten hier nicht zutreffend ist. Die Reflexe bei
12 mrad und 19 mrad sind inkommensurabel, da ihre Position nicht durch eine Periode
beschrieben werden kann, die einem ganzzahligen Vielfachen der Schichtdicke im Realraum
entspricht. Daher nehmen wir an, dass sich Doménen innerhalb einer Schicht gebildet
haben und die Nettomagnetisierung der einzelnen Schichten daher unterschiedlich sind.
Eine Doménenbildung senkrecht zur Schichtebene kann auf Grund der diinnen Schichten
ausgeschlossen werden.
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Abbildung 6.38: Wahre spekuldre Reflektivitdt der 45°-Probe bei 161 mT.

Es ldsst sich hier auch nicht ausschlieffen, dass es eventuell ein Problem bei der Herstel-
lung der Probe gegeben hat. Daher wére es interessant eine neue Probe mit der gleichen
Orientierung herzustellen und zu vermessen.






Kapitel 7

Simulation der diffusen Streuung

Die aus den Neutronenexperimenten gewonnenen Daten dienen zur Uberpriifung und
Weiterentwicklung von E. Kentzingers erster Version eines Programms zur Simulation der
diffusen Streuung. Das Programm basiert auf dem in [35, 36, 37| erlduterten Formalismus.
Die Berechnung des Streubildes erfolgt in mehreren Schritten. Die spekulére Reflektivitét
wird exakt iiber ein optisches Modell berechnet. Die diffuse Streuung auf Grund von Rau-
higkeiten wird innerhalb der DWBA in einer Naherung fiir kleine Wellenvektoriibertréige
(q. 0 < 1), die in [38] erklért ist, berechnet. Die Berechnung der Streuung auf Grund
der Streifenstruktur der Probe wird ebenfalls innerhalb der DWBA berechnet. Die Strei-
fenstruktur der Probe wird in Form einer Stufenfunktion beriicksichtigt, bei der die Breite
und Tiefe der Streifen angegeben werden kann. In dieser ersten Version des Modells wird
die Trapezform der Streifen nicht berticksichtigt. Die Bildung magnetischer Doménen wird
in diesem ersten Modell ebenfalls nicht beriicksichtigt. Diese drei Komponenten der Streu-
ung werden iiberlagert. Um ein reales Streubild zu erhalten, werden die diskreten Werte
aus der Simulation mit einer Gaussfunktion in o; und oy gefaltet. In Abbildung 7.1 ist
der Vergleich zwischen der Messung und Simulation der 30°-Probe in Sattigung zu sehen.
Die Werte der Simulation wie z.B. Schichtdicken und Magnetisierungsrichtungen stammen
aus der Anpassung der wahren spekulédren Reflektivitit. Es ist augenscheinlich, dass die
Simulation die Hauptmerkmale der Messung sehr gut wiedergegeben. Das Totalreflekti-
onsplateau (1) hat die richtige Lénge und der erste Bragg-Reflex (2) liegt an der richtigen
Position. Der zweite Bragg-Reflex (3) der Messung besteht nur aus diffuser Streuung und
wird in der Simulation nicht wiedergegeben. Bei hohen Rauhigkeiten oder grofsen Wel-
lenvektoriibertrégen ist die ¢, - ¢ < 1-Ndherung nicht mehr sinnvoll und die Intensitét
wird unterschitzt. Das Modell zur Simulation der diffusen Streuung auf Grund von Rau-
higkeiten wird diese Ndherung innerhalb der DWBA in der néchsten Version nicht weiter
verwenden. Dies macht die Berechnungen zwar erheblich rechenaufwéndiger, wird jedoch
bessere Ergebnisse liefern. Die ,Kiessig fringes* (4) werden zwischen dem Totalreflektions-
plateau und dem ersten Bragg-Reflex sehr scharf simuliert. Die lateralen Strukturreflexe
werden an den richtigen Stellen wiedergegeben, sind in der Simulation jedoch wesentlich
diinner als in der Messung. Dies kann im Prinzip jedoch nicht verglichen werden, da die
Integration bei der Messung, wie in Kap. 6.2 angesprochen, fehlerhaft ist und die lateralen
Reflexe daher zu breit dargestellt werden.
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Abbildung 7.1: Vergleich der gemessenen (links) und simulierten (rechts) Intensitditskarten
der strukturierten 30°-Probe in Sdttigung (500 mT).



99

In Abbildung 7.2 ist die Simulation der diffusen Streuung der 30°-Probe bei einem exter-
nen Magnetfeld von 161 mT dargestellt. Die Parameter fiir die Simulation werden auch
hier aus der Anpassung der wahren spekuldren Reflektivitit iibernommen. Die meisten
Merkmale der Messung werden qualitativ gut wiedergegeben. Die Intensitéat der diffusen
Streuung wird bei grofsen Winkeln wie auch schon bei der Séattigungsmessung unterschétzt.
Die lateralen Strukturreflexe der Simulation sind an den Kreuzungspunkten mit dem Yo-
neda ebenfalls etwas zu schwach. Im Groflen und Ganzen kann man sagen, dass die erste
Version des Modells zur Simulation der diffusen Streuung die Messungen qualitativ gut
wiederspiegeln. Die Betrachtung der diffusen Streuung aufkerhalb der Naherung fiir kleine
Wellenvektoriibertrage ist jedoch notwendig.
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Kapitel 8

Zusammenfassung und Fazit

Im Rahmen dieser Diplomarbeit wurden strukturierte Proben mit verschiedenen Orientie-
rungen hergestellt und auf ihre magnetischen Eigenschaften hin untersucht. Dabei wurde
die Herstellung der Proben optimiert. Es wurde ein epitaktisches Wachstum der Eisen
und Chromschichten erreicht, bei denen die optimierte Chromschichtdicke zu einer mog-
lichst grofen antiferromagnetischen Kopplung der Eisenschichten fiihrte. Der Prozess der
Strukturierung wurde an vielen Stellen verbessert. So wurden samtliche Einfliisse auf die
Probenbelackung untersucht und die Belackung dahingehend optimiert, dass eine mog-
lichst homogene Lackschicht entsteht, die eine fiir den Imprintprozess nétige Schichtdicke
besitzt. Die Nanoimprint-Lithographie erwies sich als eine gute Methode um die Struk-
turen in den Lithographielack zu iibertragen. Hier wurde die Homogenitét und Reprodu-
zierbarkeit der Strukturen durch die Optimierung der Prozessparameter verbessert. Fiir
den Ubertrag der Strukturen wurde ein neuer Atzprozess entwickelt. Dieser ermdglichte
es alle Eisenschichten zu strukturieren. Dieser Prozess kann noch weiterentwickelt werden,
da die Streifen der gewiinschten Strukturen bisher nur in Trapezform iibertragen werden
konnten und das Verhalten des verwendeten Lithographielackes nicht komplett verstanden
wurde. Das entwickelte Verfahren zur Entfernung des Restlacks durch ein Wasserstoffplas-
ma lieferte gute Ergebnisse bei denen die Eisenschichten schonend behandelt wurden. Es
stellt eine gute Alternative zu dem vom Hersteller geforderten Sauerstoffplasma dar, durch
welches die Eisenschichten oxidiert wéren.

Der Einfluss einer Strukturierung auf die magnetischen Eigenschaften eines Fe /Cr-Schicht-
systems konnte untersucht werden. Mit Hilfe der SQUID- und Neutronenmessungen konn-
te gezeigt werden, dass sich die magnetischen Momente der Referenzprobe bei kleinen Fel-
dern in Richtung der Kristallanisotropie ausrichten und beinahe parallel und antiparallel
zur Feldrichtung stehen. Bei der strukturierten 0°-Probe zeigt sich hingegen, dass sich
die magnetischen Momente der Probe bei kleinen Magnetfeldern in Richtung der Strei-
fenstruktur, also eher senkrecht zum externen Feld, ausrichten. Die Kristallanisotropie in
Richtung 165° und 345° wird durch die von der Streifenstruktur hervorgerufene Formani-
sotropie verstérkt und bildet daher ein tiefes Energieminimum, sodass es fiir die Momente
energetisch giinstiger ist sich in Streifenrichtung auszurichten. Eine weitere Untersuchung
dieser Probenarten bei anderen externen Magnetfeldern wére interessant, um ein voll-
standiges Verstdndnis der Magnetisierung zu erhalten. Leider mussten die Proben fiir
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die Messungen im SQUID-Magnetometer zerbrochen werden, sodass keine weiteren Neu-
tronenmessungen mit diesen Proben moglich waren. Der geplante neue MOKE-Aufbau
konnte dabei helfen. Dieser verspricht ein besseres Signal-zu-Rauschverhélnis und macht
es somit moglich, Magnetisierungskurven der strukturierten Proben zu messen, ohne sie
zerbrechen zu miissen.

Die konkurrierenden Beitridge der Form- und Kristallanisotropie wurden in einem zwei-
ten Neutronenstreuexperiment untersucht. Hier zeigt sich, dass die Kristallanisotropie in
diesem System einen groferen Einfluss auf die Ausrichtung der magnetischen Momente
hat, als die Formanisotropie. Die Streufelder kénnen bei hohen Magnetfeldern vernach-
lassigt werden. Dadurch ist die Kristallanisotropie ausschlaggebend fiir die Richtung der
Magnetisierung. Aber auch bei kleinen Feldern richten sich die Momente nach der Kris-
tallanisotropie aus. Erst im Fiihrungsfeld wurde eine Magnetisierungsrichtung gemessen,
die einer Anisotropierichtung entspricht, die aus der Kombination von Kristall- und For-
manisotropie erklérbar ist. Die Messung der Probe deren Streifenstruktur um 45° zu der
Kristallanisotropie verdreht war, zeigte unerwartete Merkmale, die im Rahmen dieser Di-
plomarbeit nicht analysiert werden konnten. Hier wére eine Analyse fiir das Verstédndnis
strukturierter Proben von grofsem Interesse.

Die Simulationen der diffusen Streuung zeigte eine qualitativ gute Ubereinstimmung mit
den gemessenen Daten. Die Hauptmerkmale im Streubild wurden durch die erste Version
des Modells gut widergespiegelt. Auf Grund der Experimente konnten die Schwéichen
der ersten Version erkannt werden und die zweite Version wird anhand der gewonnenen
Erkenntnisse verfeinert.
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Anhang A
Rontgenreflektometriemessungen

Intensitatskarte der 30° Probe
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Abbildung A.1: Aus ,rocking curves® erstellte Intensititskarte der strukturierten 30°-
Probe.
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Intensitatskarte der 45° Probe
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Abbildung A.2: Aus ,rocking curves® erstellte Intensititskarte der strukturierten 45°-
Probe.



Anhang B

Neutronendaten

Referenzprobe bei 1 mT
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Abbildung B.1: Intensititskarten der Messung der Referenzprobe im Fihrungsfeld (1 mT).

111



112 ANHANG B. NEUTRONENDATEN

0°-Probe bei 1 mT
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Abbildung B.2: Intensititskarten der Messung der strukturierten Probe (0°-Probe) im
Fiihrungsfeld (1 mT).
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30°-Probe bei 1 mT
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Abbildung B.3: Intensititskarten der Messung der strukturierten Probe (30°-Probe) bei
I mT.



Anhang C

Parameter der Datenanpassung

Streuldngendichten
Nb' [1076 - A2] [ Nb" [107% - A=2] [ Np [ 1076 - A2
Eisen 8.09 0.00055 5.12
Chrom 2.99 0.000685 0.0
Silber 3.5 0.00977 0.0

Tabelle C.1: Streuldngendichten der verwendeten Materialien.

Referenzprobe
Schichtdicke[A] | Rauhigkeit[A]
Eisen 84.17 4.25
Chrom 8.74 8.74

Tabelle C.2: Schichtdicken und Rauhigkeiten der Referenzprobe

Magnetfeld bei Messung | 500 mT | 16 mT | 1 mT
Magnetisierung M,|°] 90 72 74
Magnetisierung M,4|°] 90 179 217

Tabelle C.3: Magnetisierungsrichtungen der ungeraden und geraden Schichten aller Mes-

sungen der Referenzprobe
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0°-Probe

Schichtdicke [A]

Rauhigkeit [A]

Eisen

98,27

21.54

Chrom

9.83

21.46

Tabelle C.4: Schichtdicken und Rauhigkeiten der (°-Probe

Magnetfeld bei Messung | 500 mT | 16 mT | 1 mT
Magnetisierung M,|°] 90 355 345
Magnetisierung M,4|°] 90 163 165

Tabelle C.5: Magnetisierungsrichtungen der ungeraden und geraden Schichten aller Mes-
sungen der (P-Probe

30°-Probe

Schichtdicke [A]

Rauhigkeit[A]

Eisen

86.36

21.28

Chrom

9.55

17.82

Tabelle C.6: Schichtdicken und Rauhigkeiten der 3(0°-Probe

Magnetfeld bei Messung | 500 mT | 300 mT | 161 mT | 80 mT | 1 mT
Magnetisierung M,|°] 90 91 162 209 223
Magnetisierung M,4[°] 90 71 60 60 60

Tabelle C.7: Magnetisierungsrichtungen der ungeraden und geraden Schichten aller Mes-

sungen der 30°-Probe




